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《中 国药 典 》2010 年 版 第 二 增补 本 
电子 版 说 明 


为 了 方便 广大 制药 工作 者 便于 交流 使 用 ， 萍 公 英 制药 技术 论坛 
www.ouryao.com 发 起 倡议 制作 本 版 的 电子 版 。 旨 在 内 部 交流 学 习 。 活 动 
刚刚 开始 即 得 到 制药 各 界 添 友 的 支持 ,纷纷 加 入 本 电子 版 的 制作 团队 中 
来 。 让 人 非常 感动 ， 力 虽 小 而 众 志 坚 , 正 因 为 有 了 这 帮 热 心 的 会 员 ， 才 有 
了 蒲公英 不 断 的 发 展 壮大 ， 也 必 将 成 就 蒲公英 未 来 的 辉煌 。 这 就 是 薄 公 英 
的 精神 。 萍 公 英 洒 遍 人 家 的 爱 ， 在 不 断 的 传递 。 
特别 鸣谢 参与 本 次 制作 的 人 员 Mei、kypharma、kenanlaila、 红 豆 杉 南 
国 、 ee 
想 参与 但 时 间 问 题 而 没 来 的 及 的 蓝天 碧海 、 张 申 瑾 773394049 、 楚 楚 东 人 
等 等 热心 蒲 友 。 
本 电子 版 仅 为 内 部 交流 学 习 使 用 ,请 于 下 载 后 一 天 内 删除 。 如 果 觉 得 
本 书 对 您 有 所 帮助 ， 请 购买 正版 。 Py 
Ry EU 
蒲公英 制药 技术 论 
epee 从 的 践 行者 一 一 
蒲公英 花语 一 一 无 法 停留 的 爱 ! 
杭州 西子 湖畔 、 广 州 圣 地 1 号、 温州 鸥 江 之 滨 ...... 随 着 蒲公英 制药 技 
术 论 坛 “ 杭 州 、 广 州 、 温 州 ?三 届 研 讨 会 的 召开 ， 短 短 两 年 时 间 ， 萍 公 英 论 
坛 飞速 发 展 ， 注 册 会 员 已 达到 12.3 万 人 ， 发 帖 量 80 万 贴 ， 蒲 公 英 在 制药 
行业 渐渐 家 喻 户 晓 ! 
借助 风 的 力量 ， 我 们 从 没有 停止 远 行 的 翅膀 1 
蒲公英 制药 技术 论坛 jb2005 
2013 年 10 月 21 日 
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根据 药典 委员 会 章程 》 和 国家 药品 标准 发 展 的 要 求 ,为 适应 药品 研发 .生产 、 检 验 、 应 用 以 及 监督 管理 等 
方面 的 需要 ,国家 药典 委员 会 及 时 对 国家 药品 标准 进行 增 修订 和 订正 ,出 版 药典 增补 本 ,药典 增补 本 与 现行 
版 药典 具有 同等 的 法 定 地 位 。 | 

自 2010 年 10 月 1 日 (中 国药 典 》2010 年 版 执行 以 来 ,按照 《中 国药 典 》2015 年 版 编制 大 纲 所 确定 的 内 
容 , 国 家 药典 委员 会 于 2012 年 出 版 了 第 一 增补 本 。 前 一 阶段 经 过 广泛 征求 意见 ,进一步 提出 了 增 修订 内 容 ， 
通过 第 十 届 药 典 委员 会 相关 专业 委员 会 审定 并 经 网 上 公示 ,编制 了 《中 国药 典 》2010 年 版 第 二 增补 本 。 

第 二 增补 本 共 收 载 新 增 品 种 289 个 ,修订 或 订正 品种 160 个 。 其 中 一 部 新 增 75 个 (成 方 制剂 75 个 ) , 修 
订 或 订正 99 个 (药材 17 个 、 成 方 制剂 82 个 ); 二 部 新 增 209 个 (化 学 药 203 个 、 辅 料 6 个 ) ,修订 或 订正 46 个 
(化 学 药 41 个 .辅料 5 个 ); 三 部 新 增 5 个 (预防 类 1 个 .治疗 类 4 个) ,修订 或 订正 15 个 (预防 类 12 个 .治疗 类 
3 个 ) 。 对 《中 国药 典 》2010 年 版 的 附录 也 进行 了 增 修 订 , 其 中 一 部 增订 2 个 、 修 订 或 订正 10 个 ;二 部 增订 2 
个 ,修订 或 订正 6 个 ;三 部 修订 或 订正 通则 和 附录 共 2 个 。 

第 二 增补 本 的 修订 内 容 采 用 全 文 刊载 方式 ,变动 部 分 辅 以 ““s ”标记 ,并 分 别 以 [修订 ] [订正 ]、[ 增 订 ] 

.和 [删除 ] 予 以 标识 ,以 利于 广大 药学 工作 者 及 时 掌握 标准 修订 内 容 和 方便 使 用 。 

本 增补 本 经 国家 食品 药品 监督 管理 总 局 公告 2013 年 第 19 号 文件 批准 颁布 , 自 2013 年 12 月 1 日 起 开始 

实施 。 
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第 二 增补 本 采用 药品 名 称 与 原 药 品名 称 对 照 


第 二 增补 本 名 称 《中 国药 典 》2010 年 版 名 称 / 原 药品 名 称 
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内 容 提 要 


第 二 增补 本 共 收 载 4 中 华人 民 共 和 国药 典 》2010 年 版 及 第 一 增补 本 新 增 品种 289 个 ,修订 或 订正 品种 160 个 。 
其 中 一 部 新 增 75 个 (成 方 制剂 75 个 ) ,修订 或 订正 99 个 (药材 17 个 .成 方 制剂 82 个 ) ;二 部 新 增 209 个 (化 学 药 203 
个 .辅料 6 个 ), 修 订 或 订正 46 个 (化 学 药 41 个 、 辅 料 5 个 ); 三 部 新 增 5 个 (预防 类 1 个 ,治疗 类 4 个 ) ,修订 或 订正 
15 个 (预防 类 12 个 ,治疗 类 3 个 )。 对 《中 国药 典 》2010 年 版 的 附录 也 进行 了 增 修订 ,其 中 一 部 增订 2 个 ,修订 或 订 
正 10 个 ;二 部 增订 2 个 修订 或 订正 6 个 ;三 部 修订 或 订正 通则 和 附录 共 2 个 。 
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新 增 品 种 
十 一 味 参 艾 胶 宫 

Shiyiwei Shengi Jiaonang 
【处 方 】 人 参 ( 去 芦 )36g 黄 工 107g 

当归 142g 天 麻 71g 

熟地 黄 142g 泽 演 106g 

决明子 142g 鹿角 35g 

莫 丝 子 106g 细 辛 4g 

枸杞 子 106g 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 ,人 参 、 细 辛 、 当 归 和 黄 共 27g 分 别 
粉碎 成 细 粉 ;鹿角 锯 成 小 块 , 经 高 压 煎 者 20 小 时 , 砸 碎 鹿 角 与 
前 痢 液 ,剩余 黄 共 和 其 余天 麻 等 七 味 加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 
1.5 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,合并 郁 液 , 滤 过 , 减 压 浓缩 至 相对 密 
度 1. 20 一 1. 25(607 ) ,喷雾 干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,加 入 人 参 等 四 
味 的 细 粉 , 混 匀 , 装 入 胶 讲 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 寺 ,内 容 物 为 灰 棕 色 至 棕 褐色 的 粉 
末 ; 气 芳香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :草酸 钙 篮 唱 枝 角 
尖锐 (人 参 ) 。 纤 维 成 东 或 散 离 , 壁 厚 , 表 面 有 纵 裂 纹 ,两 端 断 
裂 成 是 状 或 较 平 截 ( 黄 共 )。 薄 壁 细 胞 纺锤 形 , 壁 略 厚 ,表面 有 
极 微细 的 斜 向 交错 纹理 (当归 ) 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 4g, 用 水 31 湿润 ,加 水 饱 和 的 正 丁 本 
20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 取 上 清 液 ;加 氮 试 液 60ml, 播 勾 ， 放 
置 使 分 层 , 取 正 丁 醇 液 , 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 人 参 对 照 药 材 1g, 加 水 lml, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 再 取 人 参 皂苷 Re 对 照 品 ,人参 皂 苷 Rg: 对 照 品 
人 参 皂 苷 Rbi 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 2mg 的 混合 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 ,吸取 上 
述 三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 间 一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 
烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10 人 以 下 放置 的 下 层 
溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 肪 干 , 喷 以 10% 硫酸 乙醇 溶液 ,在 
105'C 加 热 至 斑点 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 
斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 4g, 加 乙醇 40ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 褒 干 ,残渣 用 0.3% 氢 氧化 钠 溶 液 20ml 溶解 , 滤 过 ， 
滤液 用 稀 盐酸 调节 pH 值 至 5~6, 用 乙酸 乙 酯 25ml 振 摇 提 
取 , 分 取 乙 酸 乙 酯 液 ,用 铺 有 适量 无 水 硫酸 钠 的 滤纸 滤 过 , 滤 
液 燕 干 , 残 汗 加 乙酸 乙 栈 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
黄芪 对 照 药 材 2g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅 
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胶 G 菏 层 板 上 ,以 三 氧 甲 烧 -甲醇 (10 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 脉 干 , 置 氨 蒸气 中 震 后 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧 
光斑 点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 3g, 加 乙酸 乙 酯 40ml, 超 声 处 理 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 溃 乙 酸 乙 酷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 深 
液 。 另 取 当 归 对 照 药 材 lg, 加 乙酸 乙 酯 15ml, 同 法 制 成 对 昭 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 让 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 5ul, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烧 - 乙 酸 乙 栈 
C4: 1) 为 展开 剂 , 腻 开 ,取出 , 景 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 3g, 加 水 30ml, 加 热 煮 沸 30 分 钟 , 放 
冷 ,离心 ,到 上 清 液 ,用 乙酸 乙 酯 振 播 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 
并 乙酸 乙 醋 提取 液 , 燕 干 , 残 河 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 斌 
品 溶液 。 另 可 熟地 黄 对 照 药材 lg, 加 水 20ml, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60~ 
90YC )- 乙 酸 乙 酯 (1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 二 确 
基 葵 腓 试 液 ,在 105 它 轴 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 。 

(6) 取 本 品 内 容 物 5g, 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 寺 ,残渣 用 水 10ml 溶解 ,再 加 趟 酸 lml, 加 热 回 流 
30 分 钟 ,立即 冷却 ,用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙 
醚 提取 液 , 燕 干 ,残渣 加 三 氧 甲 烷 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 深 
液 。 另 取决 明子 对 照 药材 1g, 加 甲醇 10ml, 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶液 。 青 取 大 黄 栈 对照 品 .楼 黄 决 明 素 对 照 品 ,加 无 水 乙 
醇 -乙酸 乙 酯 (1 : 1) 制 成 每 Iml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 
溶液 各 341, 分 别 点 于 同一 硅胶 H 薄 层 板 上 ,以 石油 醋 (30~ 
60C ) -丙酮 (2 : 1) 为 展开 剂 , 预 平衡 30 分 钟 ,展开 ,取出 , 防 
干 , 置 氨 蒸 气 中 大 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 

【含量 测定 】 


应 符合 胶 宫 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I LL)。 
人 参照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI D) 
测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -0.1%% 磷 酸 浴 液 (20 : 80) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 203nm。 理 论 板 数 按 人 参 皂 苷 Rgi 峰 计 算 应 不 低 于 
6000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 人 参 皂 车 Rg 对 照 品 `. 人 参 皂 昔 
Re 对照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 人 参 皂 萌 
Rgi0. 06mg、 人 参 皂 车 Re 0. 2mg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 25 粒 的 内 容 物 , 精 密 称 定 ， 
混 匀 , 取 约 3g, 精 密 称 定 , 置 索 氏 提取 器 中 ,加 乙酸 乙 酯 ,加 热 
es。 3 。 
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川 蓝 茶 调 片 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


回流 3 小 时 , 取 药 酒 , 挥 尽 溶剂 ,用 甲醇 加 热 回流 提取 至 回流 
液 无 色 ,提取 液 燕 干 ,残渣 用 水 30ml 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 
振 播 提取 4 次 (30ml，30ml,20ml,20ml) ,合并 正 丁 醇 提 取 液 ， 
用 正 丁 醇 饱 和 的 氨 试 液 洗 涤 2 次 (30ml,20ml) ,再 用 正 丁 醇 
饱和 的 水 50ml 洗涤 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 用 甲醇 溶解 并 转移 
至 sml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 10n1 与 供 试 品 溶液 10 一 
20n1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 人 参 以 人 参 拒 苷 Rg (Ce Hr; Ou ) 和 人 参 所 
昔 Re(Css HaszOis) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 0. 10mg。 

天 麻 ” 上 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 有 捕 -0. 1% 磷 酸 溶液 (2 : 98) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 220nm。 理 论 板 数 按 天 麻 素 峰 计算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 。” 取 天 麻 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 流动 相 制 成 每 1ml 含 50kg 的 溶液, 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 25 粒 的 内 容 物 ,精密 称 定 ， 
混 匀 , 取 约 3g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 
50ml, 称 定 重量 ,加 热 回 流 2 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙 
醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 5ml, 浓 缩 至 近 干 ， 
用 流动 相 溶解 并 转移 至 10ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 至 刻度 , 揪 匀 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 10nl 与 供 试 品 溶液 20p1， 
注 人 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 天 麻 以 天 麻 素 (Cu His 0 ) 计 , 不 得 少 于 


0. 11mg。 
【功能 主治 】 补 脾 益 气 , 用 于 脾气 虚 所 致 的 体 弱 .四肢 
无 力 。 
【用 法 用 量 】 口服 。 一 次 5 粒 , 一 日 3 次 。 
【规格 】 每 粒 装 0. 33g 
【贮藏 】 密封 。 
川 营 茶 调 片 
Chuanxiong Chatiao Pian 
【处 方 】 川 芝 240g 白芷 120g 
羌活 120g 细 辛 60g 
防风 90g 莉莉 240g 
薄荷 480g 甘草 120g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,白芷 和 甘草 粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 取 
180g 细 粉 ,备用 ;剩余 粉末 另存 。 其 余 川 划 等 六 味 敬 馏 提取 
挥发 油 , 收 集 挥发 油 ;蒸馏 后 的 水 溶液 男 器 收集 ; 药 渣 与 白芷 
和 甘草 剩余 的 粉末 加 水 前 者 二 次 ,每 次 1 小 时 ,前 液 滤 过 , 滤 
液 合并 ,加 入 上 述 水 溶液 ,浓缩 成 稠 膏 , 加 入 备用 的 白芷 和 甘 
草 细 粉 , 混 匀 ,干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 制 颗粒 ,干燥 ,加 入 上 


sd 。 
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述 挥发 油 , 混 匀 ,压制 成 1000 片 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐色 的 片 ; 气 香 , 味 辛 、 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1)7 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :淀粉 粒 复 粒 由 8 一 
12 分 粒 组 成 (白芷 ) 。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 


成 晶 纤 维 ( 甘 草 ) 。 


(2) 取 本 品 20 片 , 研 细 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 石油 栈 (60 一 
90C)20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 节 干 ,残渣 加 甲醇 
liml 使 溶解 ,作为 供 试 品 浴 液 。 另 取 川 营 对 照 药材 0. 3g, 同 法 
制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 
述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 
烷 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 水 25ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 离 
心 , 取 上 清 液 ,用 稀 盐 酸 调节 pH 值 至 2 一 3, 用 二 毛 甲 烷 振 播 
提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 二 氯 甲 烷 提 取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲 
醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 液 。 另 取 白 芷 对 照 药材 1g, 同 
法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 外 B) 试 验 ,吸取 
上 述 两 种 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 展 板 上 ,以 石 
油 酝 (30 一 60)- 乙 醚 (12 : 7) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 ,在 
紫外 光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 主 斑 点 。 

(4) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 乙 配 40mi, 低 温 加 热 回流 30 
分 钟 , 放 冷 , 滤 过 , 弃 去 滤液 , 滤 酒 挥 尽 乙醚 ,加 甲醇 30ml, 加 
热 回流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 千 加 水 40ml 使 溶解 
用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 
取 液 ,用 正 丁 醇 饱和 的 水 50ml 洗涤 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 加 四 
醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 1g, 同 
法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WE B) 试 验 , 吸 取 
上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 
乙 酯 -甲酸 - 冰 醋 酸 -水 (15 : 1 : 1 : 2) 为 展开 剂 ,展开 , 取 出 , 防 
干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105 吕 加 热 至 更 点 显 色 清晰 。 
在 日 光 下 检视 , 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 主 斑 点 。 | 

(5) 取 [鉴别 1(4) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 羌 活 对 照 药材 0. 1g, 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ， 
滤液 藻 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 羌活 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲 烷 -甲醇 (4 : 1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 影 干 ,在 繁 外 光 (365nm) 下 检视。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 主 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 DD)， 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 D) 测 定 ( 避 光 
操作 ) 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -1%% 醋 酸 洲 液 (11 : ee 
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为 320nm。 理 论 板 数 按 阿 魏 酸 峰 计算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 阿 魏 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
70% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 10ug 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 
约 1g, 精 密 称 定 ,精密 加 入 70% 甲 醇 20ml, 称 定 重量 ,超声 处 
理 (功率 500W, 频 率 53kHz)10 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 
70% 甲 醇 补足 减 失 的 重量 , 扬 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20pl1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 川 营 和 羌活 以 阿 魏 酸 (Co HoO,) 计 ,不 得 少 
于 62.0pg。 

【功能 与 主治 】 琉 风 止痛 。 用 于 外 感 风 那 所 致 的 头痛 ， 
或 有 恶 寒 、 发 热 .鼻塞 。 

【用 法 与 用 量 】 饭 后 清茶 送 服 。 一 次 4 一 6 片 ,一 日 
3 次 。 


【注意 】 孕妇 慎 服 。 

【规格 】 每 片 重 0. 48g 

【贮藏 密封 。 

川 营 茶 调 上 颗粒 
Chuanxiong Chatiao Keli 

【处 方 】 川 营 153. 8g 白 世 76. 9g 
羌活 76. 9g 细 辛 38. 5g 
防风 57. 7g 荆 芥 153. 8g 
薄荷 307. 7g 甘草 76. 9g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,薄荷 . 莉 草 燕 馏 提取 挥发 油 ,挥发 油 
备用 ;蒸馏 后 的 水 溶液 滤 过 ,滤液 备用 ;其 余 川 营 等 六 味 加 水 
前 者 二 次 ,第 一 次 1.5 小 时 ,第 二 次 工 小 时 , 煎 液 滤 过 ,滤液 合 
并 ;与 上 述 水 溶液 合并 ,浓缩 至 适量 ,浓缩 液 喷雾 干燥 , 制 成 浸 
谊 粉 ,加 入 世 糖 , 糊 精 适量 , 混 匀 , 制 颗粒 ,干燥 , 喷 人 薄荷 和 莉 
芥 的 挥发 油 , 混 匀 , 制 成 1000g[ 规 格 (1)3; 或 浓缩 液 喷雾 干 
燥 , 与 适量 乳糖 糊 精 制 成 颗粒 ,干燥 , 喷 人 薄荷 和 荆 并 的 挥发 
油 , 泥 匀 , 制 成 513g[ 规 格 (2)]。 

【性 状 】 规格 (1) ;本 品 为 棕色 的 颗粒 , 气 香 , 味 甜 微 苦 ，; 

规格 (2) :本 品 为 棕色 至 棕 神色 的 颗粒 , 气 香 , 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 7. 8g[ 规 格 (1)] 或 4g[ 规 格 (2)3, 研 
细 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 乙醚 20ml, 密 塞 , 振 播 , 冰 浴 中 超声 处 
- 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 散 至 约 lml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 
薄荷 脑 对 照 品 适量 ,加 乙醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 
种 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 
酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 枉 硫 酸 溶 
液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 
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(2) 取 本 品 15. 6g[ 规 格 (1)] 或 8g[ 规 格 (2)], 研 细 , 加 水 
100ml 使 溶解 ,离心 , 取 上 清 液 ,用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 
30ml, 合 并 乙醚 提取 液 ,浓缩 至 约 lml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 川 营 对 照 药材 0. 3g ,加 乙醚 20ml, 密 塞 , 超 声 处 理 20 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 挥 散 至 约 1ml, 作 为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WB) 试验, 吸取 上 述 两 种 溶液 各 104l1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 ,及 二 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 一 个 相同 颜色 的 荧光 主 斑 点 。 

《3) 取 [鉴别 32(2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 羌 活 对 照 药 材 0. 5g, 加 水 50ml, 前 者 20 分 钟 , 放 冷 ,离心 ， 
取 上 清 液 ,用 乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 提取 
液 , 挥 散 至 约 1ml, 作 为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WB) 试验, 吸取 上 述 两 种 对 照 药材 溶液 各 15ul, 分别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 暑 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 85C 加 热 约 5 分 
钟 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 主 斑 点 。 

(4) 取 本 品 15. 6g[ 规 格 (1)] 或 8g[ 规 格 (2)], 研 细 , 加 甲 
醇 10ml 使 润 湿 ,加 丙酮 50ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 
燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100~200 
目 , 2g, 内 径 1cm) 上 ,以 80% 甲 醇 sml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 
于 ,残渣 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 防 风 对 
照 药材 1g, 加 丙酮 l0ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 升 购 
素 苷 对 照 品 和 5-( 人 甲 基 维 斯 阿 米 醇 背 对 照 品 适量 ,分 别 加 甲 
醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 网 B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 20pl、 对 照 药材 溶液 和 对 
照 品 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 二 氧 
甲烷 -甲醇 人 4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 
(254nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 主 斑 点 ;在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相 同 颜色 的 班 点。 

(5) 取 本 品 15. 6g[ 规 格 (1)] 或 8g[ 规 格 (2)], 研 细 , 加 乙 
醚 40ml, 低 温 加 热 回流 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 , 弃 去 滤液 , 滤 潜 
挥 尽 乙醚 ,加 甲醇 30ml, 加 热 回流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 
于 , 残 漆 加 水 40ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 正 丁 醇 饱 和 的 水 50ml 洗 
涤 , 正 丁 醇 液 蒸 于 ,残渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 甘草 对 照 药材 1g, 加 乙醚 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10u1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 醋酸 -水 
(15:1:1:2) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 防 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 
醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 黄色 主 

(6) 取 本 品 7. 8g[ 规 格 (1)] 或 4g[ 规 格 (2)3, 加 水 50ml， 
超声 处 理 10 分 钟 , 离 心 , 取 上 清 液 , 用 稀 盐 酸 调 节 pH 值 至 

。 SS 。 
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2 一 3, 用 二 毛 甲 烧 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 二 毛 甲 烷 提 
取 液 , 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
白芷 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C)- 乙 醚 (12 : 7) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 主 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I C) 。 

【含量 测定 】 川 苛 “羌活 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 可 
D) 测 定 ( 避 光 操 作 ) 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -2% 醋 酸 溶液 (10: 90) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 323nm。 理 论 板 数 按 阿 魏 酸 峰 计 算 应 不 低 于 8000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 阿 魏 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
45% 乙 醇 - 冰 醋 酸 (20 : 1) 的 混合 溶液 制 成 每 lml 含 10pg 的 
溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 3g[ 规 格 (1)] 或 1. 5g[ 规 格 (2)] ,精密 称 定 ,精密 
加 入 45% 乙 醇 - 冰 醋酸 (20 : 1) 的 混合 溶液 25ml, 称 定 重量 ， 
加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 上 述 混合 溶液 补足 减 
失 的 重量 , 播 匀 ,离心 (转速 为 每 分 钟 4000 转 )10 分 钟 , 取 上 
清 液 , 即 得 。 | 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
和 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 川 芝 和 羌活 以 阿 魏 酸 (Cu HioO4) 计 ,不 得 少 
于 0. 39mg。 

甘草 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0.5% 磷酸 溶液 ( 含 Immol/L 醋酸 镑 ) 
(33 : 67) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 甘 草酸 
峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 。” 取 甘 草酸 铵 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 50ug 的 溶液 (相当 于 每 lml 含 甘草 
酸 48. 99xg) , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 1g[ 规 格 (1)] 或 0. 5g[ 规 格 (2)], 精 密 称 定 , 置 具 
塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 70%% 乙 醇 溶液 20ml, 称 定 重量 ,超声 处 
理 (功率 500 双 ,频率 53kHz) 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 
70% 乙 醇 溶 液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 甘草 以 甘草 酸 (Ce He O16 ) 计 ,不 得 少 于 


4. 0mg。 
【功能 与 主治 〗 疏 风 止痛 。 用 于 外 感 风 那 所 致 的 头痛 ， 
或 有 恶 寒 ,发热 .鼻塞 。 
【用 法 与 用 量 】 饭 后 用 温 开水 或 浓 茶 冲服 ,一 次 工 袋 ,一 
日 2 次 ;儿童 酌 减 。 
. 6 . 
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【注意 】 孕妇 慎 服 。 
【规格 】 〈1) 每 袋 装 7. 8g “〈2) 每 袋 装 4g( 无 蔗糖 ) 
【贮藏 】 密封 。 
小 儿 化 食 口 服 液 
Xiao’er Huashi Koufuye 
【处 方 】 六 神曲 ( 炒 焦 )10g 焦 山楂 10g 
焦 麦芽 10g 焦 槟 椰 10g 
醋 著 术 5g 三 楼 ( 款 炒 )5g 
大 黄 10g 炒 牵 牛 子 20g 
【 制 法 】 以 上 八 味 ,加 水 前 者 三 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 、 


三 次 各 1 小 时 ,合并 煎 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 1. 01~ 
1.05(60"C ) , 放 冷 ,加 水 至 约 700ml, 静 置 24 小 时 ,离心 ,加 炼 
蜜 300g 及 葵 甲 酸 钠 0. 8g, 搅 匀 , 静 置 24 小 时 , 滤 过 ,加 水 制 
成 1000ml , 灌 封 , 灭 菌 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕色 的 液体 ; 气 微 , 味 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 50ml, 加 浓 氨 试 液 调节 pH 值 至 8 一 
9 ,加 三 氯 甲烷 振 播 提 取 2 次 ,每 次 40ml, 合 并 三 氧 甲烷 液 , 疾 
至 近 王 ,残渣 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 槟 
构 对 照 药材 1g, 加 浓 氨 试 液 适量 使 温润 ,加 三 毛 甲 烷 30ml, 加 
热 回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 至 近 干 , 残 酒 加 甲醇 0. 5ml 使 溶 
解 , 作 为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 殉 B) 试 验 , 有 吸取 
供 试 品 溶液 10pl、 对 照 药材 溶液 5 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 浓 氨 试 液 (15 : 15 : 0. 2) 为 展开 
剂 , 置 氮 燕 气 预 饱和 的 展开 全 内 ,展开 ,取出 , 防 干 ,路 以 碘 化 
镁 钾 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 [含量 测定 ] 项 下 的 供 试 品 溶液 10ml, 蒸 干 , 残 酒 加 
甲醇 0. 5mi 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 
0.5g, 加 水 50ml, 裔 者 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 
20ml, 加 盐酸 1ml, 置 水 浴 中 加 热 回 流 1 小 时 ,冷却 ,用 乙酸 乙 
酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 lml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW 
B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2pwl,; 分 别 点 于 同一 以 送 甲 基 
纤维 素 钠 为 黏合 剂 的 硅胶 H 薄 层 板 上 ,以 石油 酶 (30 一 
60C )- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 量 相 同 的 五 个 检 黄 色 荧 
光 主 斑点 。 

(3) 取 本 品 25ml, 加 盐酸 调节 pH 值 至 1~2, 加 乙酸 乙醇 
振 播 提 取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 ,车 干 ,残渣 加 四 
醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 牵 牛 子 对 照 药 材 
0. 5g, 加 水 前 者 工 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 盐酸 调节 pH 值 至 
1~2, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VE B) 试 
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验 , 吸 取 上 述 两 种 洲 液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 乙醚 -三 氯 甲烷 -甲酸 (10 : 50 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 
出, 防 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 为 1.08~1.14( 附 录 W A)。 

pH 值 应 为 3.5~5.5( 附 录 W G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ]) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WE D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 1%% 磷 酸 (70 : 30) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 
254nm。 理 论 板 数 按 芦 葵 大 黄 素 峰 计算 应 不 低 于 9000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芦 蔡 大 黄 素 对 照 品 ,大黄 酸 对 照 
剖 \、 大黄 素 对 照 品 ,大黄 酚 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 
每 Iml 含 芦 苦 大 黄 素 10pg、 大 黄 酸 25pg、 大 黄 素 10pg、 大 黄 
酚 12rg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 精密 量 取 本 品 20ml, 置 圆 底 烧 瓶 
中 ,加 盐酸 1ml, 置 水 浴 中 加 热 回流 1 小 时 ,立即 冷却 ,转移 至 
分 液 漏斗 中 ,用 水 10ml 分 次 洗涤 容器 , 洗 液 并 人 分 液 漏斗 中 ， 
用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 5 次 (30ml,20ml,20ml,20ml,20ml) ,每 
次 乙酸 乙 酯 提取 液 分 别 用 水 15ml 洗涤 , 弃 去 水 洗 液 , 合 并 乙 
酸 乙 酬 液 , 减 压 浓缩 至 干 , 残 酒 加 甲醇 适量 使 溶解 ,转移 至 
10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 支 含 大 黄 以 芦 荃 大黄 素 (Cus Hio Os )、 大 黄 酸 
(Cis HsOs) .大黄 素 (Cu HoOs ) 和 大 黄 酚 (Cu Hio Os) 的 总 量 
计 , 不 得 少 于 0. 15mg。 

【功能 与 主治 】 消食 化 滞 , 泻 火 通 便 。 用 于 食 滞 化 热 所 
致 的 积 滞 , 症 见 厌食 、 烦 躁 、 有 恶心 呕吐 、 口 兆 、 肛 腹胀 满 , 大便 
干燥 。 

【用 法 与 用 量 】》 口服 。3 岁 以 上 每 次 10ml, 一 日 2 次 。 

【注意 事项 】 忌 食 辛辣 油腻 。 


【规格 】〗】 每 支 装 10ml 
【贮藏 〗 密封 , 置 阴凉 处 。 
小 儿 解 感 片 
Xiao’er Jiegan Pian 
【处 方 】 大 青 叶 830g 柴 胡 415g 
黄 芬 415g 旗 章 415g 
桔 醒 250g 甘草 165g 
【 制 法 】 以 上 六 味 , 取 桔梗 125g 粉碎 成 细 粉 ;此 胡 蒸 人 饮 


提取 挥发 油 ,蒸馏 后 的 挥发 油 与 水 淤 液 另 器 收集 ;药酒 与 大 青 
夺 、 黄 蕉 、 荆 芥 ,甘草 及 剩余 桔梗 ,加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 3 小 
时 ,第 二 次 2 小 时 ,合并 前 液 及 花 馏 后 的 水 溶液 , 滤 过 ,滤液 浓 


缩 至 相对 密度 为 1. 20~1. 25(70C) 的 清 襄 , 加 乙醇 使 含 醇 量 
为 70% ,充分 搅拌 , 静 置 24 小 时 , 取 上 清 液 回收 乙醇 ,并 浓缩 
至 相对 密度 为 1. 30~1.35(80C) 的 稠 谊 ,加 入 桔梗 细 粉 , 混 
匀 , 制 粒 ,干燥 ,过 得 ,加 入 挥发 油 及 硬 脂 酸 镁 适量 , 混 匀 ,压制 
成 1000 片 , 包 糖 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 ,除去 糖衣 后 呈 棕 褐色 ; 味 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 30 片 , 除 去 糖衣 , 研 细 ,加 水 100ml， 
加 热 使 保持 微 沸 30 分 钟 , 放 冷 ,离心 ,上 清 液 用 乙醚 振 播 提取 
2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 液 , 挥 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 青 叶 对 照 药 材 1g, 加 三 毛 甲 烷 
20ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 lml, 作为 对 照 药 
材 溶液 。 再 取 靛 玉 红 对 照 品 ,加 三 握 甲 烷 制 成 每 Iml 含 1mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 
取 上 述 三 种 溶液 各 10pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
甲 茶 - 三 毛 甲 烷 - 丙 酮 (5 : 4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 ，, 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 10 片 ,除去 糖衣 , 研 细 ,加 70% 乙 醇 30ml, 超 
声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 至 无 醇 味 ,加 水 20ml 使 溶解 , 滤 
过 , 取 续 滤液 5ml, 置 离心 管 中 , 滴 加 盐酸 1 滴 , 播 匀 , 离 心 2 
分 钟 (转速 为 每 分 钟 3000 转 ), 弃 去 上 清 液 , 沉 淀 加 甲醇 2ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 蕉 对 照 药 材 1g, 加 甲醇 
20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 2ml, 作为 对 照 药 
材 溶液 。 再 取 黄 蕉 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 2mg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验, 吸取 上 
述 三 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 
乙 酥 -丙酮 -二 甲 基 甲 酰胺 - 冰 醋 酸 -水 -(250 : 100 : 11 : 15: 
50) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 1% 三 氯 化 铁 乙 醇 溶液 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 7 片 , 除 去 糖衣 , 研 细 ,加 三 氯 甲烷 -水 -盐酸 
(10: 10 : 3) 的 混合 溶液 46ml, 加热 回 流 3 小 时 , 放 冷 ,分 取 
三 氯 甲 烷 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 桔 醒 对 照 药材 2g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷- 乙醚 (1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 景 干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 
清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 17 片 , 除 去 糖衣 , 研 细 ,加 甲醇 30ml, 加 热 回 
流 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 30ml, 温 热 使 溶 
解 , 滤 过 ,滤液 用 乙醚 振 摇 提取 2 次 ,每 次 30ml, 弃 去 醚 液 ,水 
液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 
液 ,用 水 洗涤 2 次 ,每 次 30ml, 取 正 丁 醇 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 
5ml 使 溶解 ,加 于 已 处 理 好 的 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ， 
15g, 内 径 为 10 一 15mm) 上 ,用 40% 甲 醇 150ml 洗 脱 ,收集 洗 
脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 

。 了 。 
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甘草 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 
(附录 如 B) 试 验 ,吸取 上 述 供 试 品 溶液 15p1, 对 照 药 材 溶液 
2 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 栈 -甲酸 - 冰 醋 
酸 - 水 (15 : 1 : 1: 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,及 和 干 , 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液, 在 105C 加热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 兽 点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

[含量 测定 】 黄 荃 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 如 D) 
测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 奉 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 -磷酸 (43 : 57 : 0. 2) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 278nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 背 峰 计算 应 不 低 于 3500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 车 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
70% 乙 醇 制 成 每 lml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 0. 2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 70% 
乙醇 50ml, 称 定 重量 ,加 热 回流 40 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ， 
用 70% 乙 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 渡 过 , 取 续 滤波 , 即 得 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 黄 茶 以 黄 芬 苷 (Ca HasOi ) 计 ,不 得 少 于 3. 2mg。 

甘草 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WH D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
”为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 2mol/L 乙酸 胺 溶液 (用 冰 醋 酸 调节 pH 
值 至 4. 2)(58 : 42) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 250nm。 理 论 板 数 
按 甘 草酸 峰 计 算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 甘 草酸 铵 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 70% 乙 醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 (每 lml 含 甘 
草酸 铵 对 照 品 0. 1mg, 折 合 甘草 酸 为 0.09795mg) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 , 除 去 包 衣 , 精 密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 2g, 精 密 称 定 , 加 入 70% 乙 醇 50ml, 称 定 重量 , 超 
声 处 理 (功率 250W, 频 率 40kHz) 30 分 钟 ,再 称 定 重量 ,用 
70% 乙 醇 补 足 减 失 的 重量 ,转移 至 离心 管 中 , 离 心 5 分 钟 ( 转 
速 为 每 分 钟 500 转 ) ,精密 吸取 上 清 渡 25ml, 蒸 至 无 醇 味 ,加 
水 25ml, 转 移 至 分 液 漏斗 中 ,加 盐酸 0. 5ml, 揪 匀 , 放 置 30 分 
钟 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 25ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 ， 
燕 干 ,残渣 用 70% 乙 醇 洲 解 ,转移 至 25ml 量 瓶 中 ,加 70% 乙 
醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 液 , 即 得 。 

” ”测定 法 ”精密 豚 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

”本 品 每 片 含 甘草 以 甘草 酸 (Csz Hoz O016) 计 ,不 得 少 于 
0. 26mg。 . 

【功能 与 主治 〗 清热 解 表 , 利 咽 止咳 。 用 于 感冒 发 伐 , 头 
痛 鼻塞 ,咳嗽 喷 喀 ,咽喉 肿 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 1 至 3 岁 小 儿 , 一 次 1 片 ,4 至 6 
岁 ,一 次 2 片 ,9 至 14 岁 ,一 次 3 片 ,一 日 3 次 或 尊 医 电 。 


a RR 。 


【规格 】 片 芯 重 0. 3g 


【贮藏 】 密封 ,防潮 。 
小 金 片 
Xioojin Pian 
【处 方 ] 人 工 磨 香 15g 木 整 子 (去 壳 去 油 )75g 
制 草 乌 75g 枫 香 脂 75g 
醋 乳 香 37. 5g 醋 没 药 37. 5g 
五 灵 脂 ( 醋 炒 )75g ” 酒 当归 37. 5g 
地 龙 75g 香 墨 6g 


【 制 法 】 以 上 十 味 , 除 人 工 磨 香 , 木 整 子 和 五 灵 脂 外 ,其 
余 制 草 乌 等 七 味 粉碎 成 细 粉 。 木 警 子 粉碎 成 粗 粉 ,用 70% 乙 
醇 作 溶剂 ,浸渍 48 小 时 后 缓 缓 渗 渡 , 渡 液 回收 乙醇 ,浓缩 成 相 
对 密度 为 1. 06 一 1. 10(50C) 的 清 膏 。 五 灵 脂 加 水 前 者 三 次 ， 
每 次 1 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,浓缩 成 相对 密度 为 1. 06 一 1. 10 
(50C ) 的 清 襄 。 合 并 上 述 两 种 清宫 ,浓缩 成 相对 密度 为 
1. 20 一 1. 25(50C ) 的 清 膏 , 与 上 述 细 粉 混 匀 ,低温 于 爆 , 粉碎， 
过 第 ,用 淀粉 适量 制 糊 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,加 入 研 细 的 人 工 魔 
香 , 混 匀 , 再 分 别 加 入 硬 脂 酸 镁 和 滑石 粉 适 量 , 混 匀 , 压 制 成 
1000 片 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 灰 棕 色 至 灰 黑 色 的 片 ; 气 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1)? 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 石 细 胞 长 方形 或 
类 方形 , 壁 稍 厚 ( 制 草 乌 )。 肌 纤维 无 色 或 淡 棕色 ,微波 状 弯 
曲 , 有 时 旦 垂直 交错 排列 (地 龙 ) ; 薄 壁 细胞 纺锤 形 , 壁 略 厚 ,有 
极 细 的 斜 向 交错 纹理 (当归 ) 。 

(2) 取 本 品 14 片 , 研 细 , 加 乙醚 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 于 , 残 酒 加 乙醇 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 当归 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10~20p1, 对 照 药材 溶液 
3 一 5p, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60 ~ 
90C)- 乙 酸 乙 酯 (19 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 景 干 ,在 紫外 
光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 
的 位 置 上 , 普 相 辣 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 14 片 , 研 细 , 照 挥发 油 测 定 法 (附录 XX D 甲 
法 ) 提 取 挥 发 油 , 加 环 己 烷 2ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 a- 蔬 
烯 对 照 品 和 乙酸 辛 酯 对 照 品 ,分 别 加 环 已 烷 制 成 每 lml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 VY E) 试 
验 , 聚 乙 二 醇 20000(PEG-20M) 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 内 径 
为 0.32mm, 膜 厚 度 0. 5pm), 柱 温 为 程序 升温 ;初始 温度 
50°C ,保持 3 分 钟 ,以 每 分 钟 25C 的 速度 升温 至 200°C ,保持 1 
分 钟 ,再 以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 230%C ,保持 2 分 钟 ; 进 
样 口 温度 为 2307 ,检测 器 温度 为 260 ;分 流 进 样 ,分 流 比 为 
20 : 1。 分 别 吸取 供 试 品 溶液 5 内 、 对照 品 溶液 各 lpl, 注 入 气 
相 色 谱 仪 。 供 试 品 溶液 色谱 中 应 呈现 与 对 照 品 溶液 e- 菠 烯 或 
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乙酸 辛 酯 色谱 峰 保留 时 间 相 对 应 的 色谱 峰 。 

【检查 】 双 栈 型 生物 碱 限 量 ” 取 本 品 适 量 , 研 细 , 称 取 
4. 0g, 置 锥 形 瓶 中 ,加 氨 试 液 4ml, 拌 匀 , 放 置 30 分 钟 ,加 无 水 
乙醚 60ml, 超 声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 33kHz, 温度 不 超过 


25C )40 分 钟 , 滤 过 ,滤液 加 盐酸 溶液 (4 一 100) 振 摇 提 取 3 次 . 


(20ml,15ml,15ml) ,合并 盐酸 液 , 盐 酸 液 用 浓 氨 试 液 调 节 p 玉 
值 至 9~10, 加 入 无 水 乙醚 振 播 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙 
醚 液 , 挥 干 , 残 漆 加 无 水 乙醇 1. 0ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 乌 头 碱 对 照 品 ,次 乌 头 碱 对 照 品 .新 乌 头 碱 对 照 品 , 分 别 加 
无 水 乙醇 制 成 每 lml 含 1. 0mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 
层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 15 代 ,对照 品 溶液 
各 5 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -二 乙 
胺 (7 : 2 : 0.5) 为 展开 剂 , 预 饱和 15 分 钟 后 展开 ,取出 , 晾 干 ， 
喷 以 稀 碘 化 馆 钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 ,出 现 的 斑点 应 小 于 对 照 品 的 议 点 或 不 出 现 斑 点 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “以 (50%- 苯 基 )- 甲 基 聚 硅 
氧 烧 为 固定 相 的 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 内 径 为 0. 32mm, 膜 
厚度 0. 50um) ; 柱 温 为 程序 升温 ;初始 温度 100'C ,以 每 分 钟 
10C 的 速率 升温 至 200'C ,保持 20 分 钟 。 理 论 板 数 按 魔 香 酮 
峰 计 算 应 不 低 于 20000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 麻 香 柄 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
无 水 乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 4mg 的 溶液 , 即 得 。 | 

供 试 品 溶液 的 制备 。” 取 重量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
0.7 g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 乙酸 乙 酯 5ml, 称 
定 重量 ,超声 处 理 (功率 250W, 频 率 33kHz) 30 分 钟 ,放置 至 
室温 ,再 称 定 重量 ,用 乙酸 乙 栈 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 渡 过 ， 
取 续 滤液 ,离心 , 取 上 清 液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 2 与 供 试 品 溶液 3 出 , 注 
入 气相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 人 工 廊 香 以 麻 香 酮 (Cu Ho O) 计 ,不 得 少 于 
0. 42mg。 

【功能 与 主治 】 散 结 消 肿 ,化 六 止 痛 。 用 于 阴 痊 初 起 , 皮 
色 不 变 , 肿 硬 作 痛 ,多 发 性 脓肿 , 瘦 瘤 , 疗 病 , 乳 岩 , 乳 壮 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 一 3 片 ,一 日 2 次, 小儿 
酌 减 。 

【注意 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


孕妇 禁用 。 
每 片 重 0. 36g。 
密封 。 


小 金 胶 圳 
Xiaojin Jiaonang 
木 攻 子 (去 壳 去 油 750g 


【处 方 】 人 工 魔 香 10g 


小 金 胶 宫 
制 草 乌 50g 枫 香 脂 50g 
醋 乳 香 25g 醋 没 药 25g 
五 灵 脂 ( 醋 灾 )50g 酒 当 归 25g 
地 龙 50g 香 墨 4g 


【 制 法 】 以 上 十 味 , 除 人 工 磨 香 外 ,其 余 木 整 子 等 九 昧 粉 
碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 ，, 加 淀粉 适量 , 制 成 颗粒 ,加 入 人 工 廉 香 
混 匀 , 装 和 人 胶 襄 , 制 成 1000 粒 [规格 (1)] 。 或 将 木 攻 子 等 九 味 
分 别 初 碎 ,加 入 微 晶 纤 维 素 61. 3g, 混 匀 后 粉碎 成 细 粉 ,加 人 
研 细 的 人 工 磨 香 , 配 研 混 匀 , 装 人 胶 守 , 制 成 1333 粒 [5 规 格 
《2)], 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 硬 胶囊 ,内容 物 为 黑 褐 色 的 颗粒 或 黄 褐 
色 至 棕 神 色 的 粉末 ; 气 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 石 细 胞 长 方形 或 
类 方形 , 壁 稍 厚 ( 制 草 乌 ) 。 子 叶 薄 壁 细 胞 多 角形 ,内 含 脂肪 油 
块 和 糊 粉 粒 ( 木 整 子 )。 肌 纤维 无 色 或 淡 棕 色 , 微 波状 弯曲 ,有 
时 旦 垂直 交错 排列 (地 龙 ); 薄 壁 细胞 纺锤 形 , 壁 略 厚 , 有 极 细 
的 斜 向 交错 纹理 ( 酒 当 归 ) 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 5g, 研 细 , 加 水 适量 ,煮沸 ,保持 微 沸 5 
分 钟 , 放 冷 ,离心 , 取 上 清 液 加 乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml， 
取 乙 醚 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 当 归 对 照 药材 0. 3g, 加 乙醚 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10~20pl1, 对 
照 药 材 溶液 3 一 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 
醚 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (19 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 ， 
在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

3) 取 本 品 内 容 物 5g, 研 细 , 照 挥发 油 测定 法 (附录 X PD 
甲 法 ) 提 取 挥 发 油 , 加 环 已 烷 2ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 oe- 
菠 烯 对 照 品 和 乙酸 辛 酯 对 照 品 , 分 别 加 环 已 烷 制 成 每 lml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 页 忆 ) 试 
验 , 聚 乙 二 醇 20000(PEG-20MD 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 内 
径 为 0.32mm, 膜 厚度 0. 5pm), 柱 温 为 程序 升温 ,初始 温度 
50C ,保持 3 分 钟 ,以 每 分 钟 25 作 的 速率 升温 至 200C ,保持 1 
分 钟 ,再 以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 230'C ,保持 2 分 钟 ; 进 
样 口 温度 为 230Y ,检测 器 温度 为 260C ,分 流 进 样 ,分 流 比 为 
20 : 1。 吸 取 供 试 品 溶液 5p1、 对 照 品 溶液 各 1pl, 注 人 气相 色 
谱 仪 。 供 试 品 溶液 色谱 中 应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相 
对 应 的 色谱 峰 。 

【检查 】 双 酯 型 生物 碱 限量 ” 取 本 品 内 容 物 适量 , 研 细 ， 
称 取 5. 83g[ 规 格 (1)] 或 6. 67g[ 规 格 (2)], 置 锥 形 瓶 中 ,加 氨 
试 液 6. 0ml, 拌 匀 ,放置 30 分 钟 , 加 无 水 乙醚 95ml, 超 声 处 理 
(功率 250W ,频率 33kHz, 温 度 不 超过 25 仿 )40 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 用 盐酸 溶液 (4 一 100) 振 摇 提 取 3 次 (20ml,15ml,15ml), 合 
并 盐酸 提取 液 , 用 浓 氨 试 液 调节 pH 值 至 9~10, 用 无 水 乙醚 
振 摇 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 挥 干 , 残 湾 加 无 
水 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 乌 涉 碱 对 照 品 、 次 

。 9 ，。 
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天 王 补 心 丸 ( 浓 缩 丸 ) 


乌 头 碱 对 照 品 、 新 乌 头 磊 对 照 品 ,分 别 加 无 水 乙醇 制 成 每 1ml 
含 1. 0mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 15pl、 对 照 品 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 蔡 -乙酸 乙 酯 -二 乙 胺 (7 : 2 : 0. 5) 
为 展开 剂 , 预 饱和 15 分 钟 后 展开 ,取出 , 朴 干 , 喷 以 稀 碘 化 角 
钾 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 
的 位 置 上 出 现 的 斑点 应 小 于 对 照 品 的 斑点 或 不 出 现 斑点 。 

其 他 ”应 符合 胶 守 剂 项 下 有 关 各 项 规定 (附录 工 LL)。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (附录 Vi FE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 (50%- 葵 基 )- 甲 基 聚 硅 
氧 烧 为 固定 相 的 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 内 径 为 0. 32mm, 膜 
厚度 为 0. 50um) ; 柱 温 为 程序 升温 ;初始 温度 100C ,以 每 分 
钟 10 人 的 速率 升温 至 200C ,保持 20 分 钟 。 理 论 板 数 按 廉 香 
酮 峰 计算 应 不 低 于 20000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 麻 香 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
无 水 乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 4mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 乙酸 乙 酯 
5ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250 双 ,频率 33kHz)30 分 钟 ， 
放置 至 室温 ,再 称 定 重 量 ,用 乙酸 乙 酯 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 ,离心 , 取 上 清 液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 2pl 与 供 试 品 溶液 3pl1, 注 
入 气相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 人 工 磨 香 以 磨 香 酮 (Cis HioO) 计 ,规格 (1) 不 
` 得 少 于 0. 28mg ,规格 (2) 不 得 少 于 0. 21mg。 

【功能 与 主治 】 散 结 消 肿 ,化 瘀 止痛 。 用 于 明 盖 初 起 , 皮 
色 不 变 , 肿 硬 作痛 ,多 发 性 脓肿 , 净 瘤 , 疗 病 , 乳 岩 , 乳 癖 。 

KX 用 法 与 用 量 】 口服 。 规 格 (1) :一 次 3 一 7 粒 , 一 日 2 
次 。 规 格 (2) :一 次 4 一 10 粒 , 一 日 2 次; 小儿 酌 减 。 


【注意 】 孕妇 禁用 。 
【规格 】 (1) 每 粒 装 0. 35g 《2) 每 粒 装 0. 30g 
【贮藏 了 密封 。 
天 王 补 心 丸 (浓缩 丸 ) 
Tianwang Buxin Wan 
【处 方 〗 丹参 25g 当归 50g 
五 曹 荆 25g 党 参 25g 
茯苓 25g 五 味 子 50g 
麦 冬 50g 天 冬 50g 
地 黄 200g 玄 参 25g 
制 远 志 25g 炒 酸 束 仁 50g 
柏 子 仁 50g 桔梗 25g 
甘草 25g 朱砂 10g 


【 制 法 】 以 上 十 六 味 ,当归 、 丹 参 .党 参 , 茯 苓 .桔梗 及 寿 冬 
. 10 . ” 
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25g 粉碎 成 细 粉 ;朱砂 水 飞 成 极 细 粉 ,与 上 述 粉 末 配 研 ; 地黄 加 
水 前 者 三 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 ,第 三 次 1 小 时 ,前 
液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 成 稠 襄 ;剩余 麦 冬 和 其 余 五 味 子 等 八 味 
加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 , 煎 液 滤 过 ,滤液 
合并 ,浓缩 成 稠 谊 ,与 上 述 细 粉 和 稠 育 混 匀 , 制 丸 ,干燥 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕色 至 棕 黑 色 的 浓缩 水 丸 ; 气 微 香 , 味 
甘苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 分 支 状 团 
块 无 色 , 遇 水 合 毛 醛 液 深化 ;: 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 ,直径 4 一 6pm 
(茯苓 )。 石 细胞 斜 方 形 或 多 角形 ,一端 稍 尖 , 壁 较 厚 , 纹 孔 稀 
朴 ; 联 结 乳 管 直径 12~15pm, 售 细小 颗粒 状 物 (党 参 )。 草 酸 
钙 针 晶 成 束 或 散在 ,长 24 一 50km, 直径 约 3um( 麦 冬 )。 不 规 
则 细小 颗粒 暗 棕 红色 ,有 光泽 ,边缘 暗黑 色 ( 朱 砂 ) 。 

(2) 取 本 品 10 丸 , 研 细 , 用 水 淘 洗 ,得 少量 朱红 色 沉 淀 , 取 
出 ,用 盐酸 湿润 ,在 光洁 铜 片上 轻 轻 摩擦 , 铜 片 表 面 即 显 银白 
色光 泽 ,加 热 烘 烤 后 ,银白 色 即 消失 。 

(3) 取 本 品 3g, 研 细 , 加 乙酸 乙 酯 20ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 当 归 对 照 药材 1g, 加 乙酸 乙 酯 10ml, 同 法 制 成 对 昭 
药材 溶液 。 照 落 层 色谱 法 (附录 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 
10 让 对照 药材 溶液 5 中, 分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 
己 烷 -乙酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 
《365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 5g; 研 细 , 加 水 -三 氧 甲烷 -盐酸 (10: 10 : 3) 的 
混合 溶液 46ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 
渡 加 乙醇 2ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 桔 醒 
对 照 药 材 0. 5g, 加 三 氢 甲 烷 -水 -盐酸 (10 : 10 : 3) 的 混合 溶液 
10ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 正己 烧 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (3 : 2 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 脉 干 , 喷 以 稀 硫酸 ,在 105 必 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 人 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 - 乙 有 睛 -0.5%% 甲 酸 溶 液 (30 : 9 : 61) 为 流动 
相 ; 检 测 波长 为 286nm。 理 论 板 数 按 丹 酚 酸 B 峰 计算 应 不 低 
于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 酚 酸 B 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 75% 甲 醇 制 成 每 lml 含 0. 14mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 , 研 细 ( 过 三 号 第 ), 取 约 3g， 
精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 75%% 甲 醇 50ml, 称 定 重 
量 , 超 声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 53kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 75% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 
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测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
和 人 和 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1g 含 丹 参 以 丹 酚 酸 B(Cs Hso O16 ) 计 ,不 得 少 于 
1. Omg。 

【功能 与 主治 】 滋 阴 养 血 , 补 心安 神 。 用 于 心 阴 不 足 , 心 
尾 健 忘 , 失 眼 多 梦 , 大 便 干燥 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 8 丸 ,一 日 3 次 。 


【规格 】 每 8 丸 相当 于 饮片 3g 
【贮藏 密封 。 
天 丹 通 络 片 
Tiandan Tongluo Pian 
【和 处方】 川 营 至 花草 
丹参 水 旦 
天 麻 槐 花 
石 曹 猜 人 工 牛 黄 
黄 艾 牛 膝 


【 制 法 】 以 上 十 味 , 人 工 牛 黄 研 成 细 粉 ; 取 丹 参 适量 , 粉 
碎 成 细 粉 ;剩余 的 丹参 加 乙醇 加 热 回流 提取 二 次 ,提取 液 滤 
过 ,滤液 合并 , 减 压 回收 乙醇 并 浓缩 至 稠 膏 ; 川 营 . 石 曹 清 用 水 
蒸气 燕 馏 提取 挥发 油 ,收集 挥发 油 , 备 用 ,水 溶液 另 器 收集 ; 药 
渣 与 丹参 药 漆 及 其 余 猎 花草 等 六 味 加 水 前 者 三 次 ,前 液 滤 过 ， 
滤液 合并 ,与 上 述 水 溶液 合并 ,浓缩 至 清 膏 ,加 入 乙醇 醇 沉 , 静 
置 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 并 浓缩 成 稠 膏 ,与 上 述 丹参 稠 膏 混合 ， 
加 入 丹参 细 粉 .人 工 牛 黄 细 粉 及 适量 的 淀粉 ,真空 干燥 ,粉碎 ， 
混 匀 , 制 粒 ,干燥 , 喷 人 上 述 挥发 油 , 混 名 ;加 入 适量 硬 脂 酸 位 ， 
混 匀 ,压制 成 1000 片 , 包 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 薄膜 衣 后 显 黄 棕色 至 棕 
褐色 ; 昧 蔡 、 微 汲 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10 片 , 研 细 ,加 甲醇 50ml, 加 热 回流 
1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 演 加 水 50ml 使 溶解 ,用 三 氯 
甲烷 振 摇 提取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 三 握 甲 烷 液 ,备用 ,水 溶 
液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 
液 ,加 0.28% 碳酸 钠 溶 液 提取 3 次 ,每 次 50ml, 弃 去 碳酸 钠 
提取 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 用 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 黄 芪 甲 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 
土 述 两 种 溶液 各 6pl ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 
氧 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2) 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 , 展开, 取 
出 ,上 脉 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105 加 热 至 斑点 显 色 
清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 三 氧 甲 烷 提 取 液 ,浓缩 至 约 1ml， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 营 对 照 药材 1g, 加 三 氧 甲烷 10ml， 
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浸泡 2 小 时 并 时 时 振 摇 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 1ml, 作为 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 411, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 
酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 于 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 乙醇 10ml, 超 声 处 理 15 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取水 昨 对 照 药材 1g, 同 法 制 
成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 
两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 
乙酸 乙 醋 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 105 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,分 别 在 日 光 和 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相 
应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相同 的 紫红 色 斑 点 ;紫外 光 下 显 相同 的 
橙 红色 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 10 片 5 研 细 ,加 乙醇 20ml, 加热 回流 1 小 时 ， 
放 冷 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 胆 酸 对 照 品 . 猪 去 氧 
胆 酸 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 lnl 各 含 lmg 的 混合 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Vi B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 
溶液 各 6 加, 分别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 异 辛 烷 - 乙 酸 
乙 酯 - 冰 醋 酸 (15 : 7 05) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 景 干 , 喷 以 
10% 磷 钼 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 
光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 上 芦 丁 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 4mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ) 
(4) 项 下 的 供 试 品 溶液 6pl 及 上 述 对 照 品 溶液 3p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 (10 : 2 : 3) 的 上 
层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 置 毛 燕 气 中 四 约 10 分 
钟 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 的 黄色 斑点 。 

《6) 取 本 品 3 片 , 研 细 , 加 石油 醚 (60 ~ 90C)720ml, 加 热 
回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 石油 栈 (60 ~ 90'C)1ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取石 曹 玺 对 照 药 材 0. 2g, 同 法 
制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YE B) 试 验 ,吸取 上 
述 两 种 溶液 各 3p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 本 
(60 ~ 90'C)- 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 脉 干 ,在 
紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 再 置 碘 燕 气 中 昧 ,在 
日 光 下 检视 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(7) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 乙醇 20ml, 加 热 回 流 40 分 钟 ， 
放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 盐酸 lml, 加 热 回 流 1 小 时 ,浓缩 至 约 
5ml, 加 水 10ml, 用 石油 醚 (60 ~ 90C)20ml 振 播 提取 ,提取 
液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 牛 
膝 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 齐 墩 果 酸 对 照 
品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 和 对 照 药 材 溶 

。 1l1。 
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液 各 10pl 、 对 照 品 溶 液 3p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (14 : 4 ; 0.5) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 脉 干 , 喷 以 10%% 磷 铀 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 和 对 有 照 品 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 的 蓝 色 斑点 。 

了 检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 TD) 。 

【含量 测定 】 丹参酮 I。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 脐 -水 (61 : 39) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 270nm。 
理论 板 数 按 丹 参 酮 下 ^ 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 参 酮 卫 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 置 棕色 量 瓶 中 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 16ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 称 定 
重量 ,超声 处 理 ( 功 率 500W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 
定 重 量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10nl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 名 每 片 含 丹参 以 丹参 酮 下 (Ce His O; ) 计 ,不 得 少 于 
0. 30mg。 

丹 酷 酸 B 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 - 乙 且 - 甲 酸 -水 (30 : 10 : 1 : 59) 为 流动 相 ; 检 
， 测 波长 为 286nm。 理 论 板 数 按 丹 酚 酸 也 峰 计 算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 酚 酸 B 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 75%% 甲 醇 制 成 每 lml 含 60yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
0. 1g, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 75% 甲 醇 适量 ,超声 处 理 
(功率 500W, 频 率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,加 75% 甲 醇 至 刻 
度 , 播 匀 , 滤 过 ,了 到 续 滤 液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
和信 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 丹参 以 丹 酚 酸 B(Css Hso O16 ) 计 ,不 得 少 于 
2. 0mg。 

天 麻 素 “” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 如 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 稍 - 0. 05%% 磷酸 溶液 (3 : 97) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 220nm。 理 论 板 数 按 天 麻 素 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 天 麻 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
流动 相 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

“” 供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 务 乙 醇 50ml, 称 
定 重量 ,超声 处 理 (功率 500W ,频率 40kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 
称 定 重量 ,用 稀 乙 醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 10ml, 燕 干 ,残渣 加 流动 相 使 溶解 ,转移 至 10ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

es。 12 。 


测定 法 “精密 吸取 对 照章 洲 液 与 供 试 品 洲 液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 天 麻 以 天 麻 素 (Cis His O;) 计 ,不 得 少 于 
1. 0mg。 

【功能 与 主治 】 活血 通 络 , 炸 风化 痰 。 用 于 中 风 中 经 络 ， 
风 疾 次 血 痹 阻 脉络 证 , 症 见 半身 不 遂 、 偏 身 麻 木 . 口 眼 焉 斜 . 语 
言 寒 涩 ; 脑 梗 死 急 性 期 .恢复 早期 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5 片 ,一 日 3 次 。 


【注意 】 脑 出 血 患 者 急性 期 禁用 。 鼠 食 生冷 . 辛 藻 油腻 
食物 。 
【规格 】 每 片 重 0. 415g 
式 贮 藏 】 密封 。 
天 丹 通 络 胶囊 
Tiandan Tongluo Jiaonang 
【处 方 】 川 营 妖 花 草 
丹参 水 到 
天 麻 棉花 
石 曹 猜 人 工 牛 黄 
黄芪 牛 膝 


【 制 法 】 以 上 十 味 , 人 工 牛 黄 研 成 细 粉 ; 取 丹 参 适量 , 粉 
碎 成 细 粉 ;剩余 的 丹参 加 乙醇 加 热 回 流 提取 二 次 ,提取 液 滤 
过 ,滤液 合并 , 减 压 回收 乙醇 并 浓缩 至 稠 寡 ; 川 葛 、 石 万 薄 用 水 
燕 气 蒸馏 提取 挥发 油 ,收集 挥发 油 , 备 用 ,水 溶液 另 器 收集 ; 药 
渣 与 丹参 药 渣 及 其 余 猎 花草 等 六 味 加 水 前 者 三 次 ,前 液 滤 过 ， 
滤液 合并 ,与 上 述 水 溶液 合并 ,浓缩 至 清宫 ,加 入 乙醇 醇 沉 , 带 
置 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 并 浓缩 至 稠 膏 ,与 上 述 丹 参 稠 膏 混 合 ， 
加 入 丹参 细 粉 人工 牛 黄 细 粉 及 适量 的 淀粉 ,真空 干燥 ,粉碎 ， 
喷 人 上 述 挥发 油 , 混 匀 , 装 人 胶 守 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 了 本 品 为 胶 守 剂 ,内 容 物 为 黄 棕 色 至 棕 褐 色 的 粉 
末 ; 味 苦 、 微 雇 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 内 容 物 4g, 加 甲醇 50ml, 加 热 回 流 1 
小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 50ml 使 溶解 ,用 三 毛 
甲烷 振 摇 提取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 三 氯 甲烷 液 , 备 用 ,水 深 
液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 
液 ,加 0. 28% 碳酸 钠 溶 液 振 摇 提取 3 次 ,每 次 50ml, 弃 去 碳 
酸 钠 提取 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 黄 工 甲 背 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YB) 试验 ， 
吸取 上 述 两 种 溶液 各 6n1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 三 氧 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2) 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 , 在 105C 加 热 至 开 点 显 
色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 
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(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 三 氯 甲 烷 提取 液 ,浓缩 至 约 1ml， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 营 对 照 药材 1g, 加 三 氯 甲烷 10ml， 
浸泡 2 小 时 并 时 时 振 播 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 lml, 作为 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WE B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 洲 
液 各 4pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 
酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 4g, 加 乙醇 10ml, 超 声 处 理 15 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取水 星 对 照 药材 1g, 同 法 制 
成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 
两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 
乙酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 景 干 , 喷 以 10% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 105 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,分 别 在 日 光 和 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相同 的 紫红 色 斑点 ;紫外 光 下 显 相 同 的 
橙 红色 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 4g, 加 乙醇 20ml, 加 热 回流 1 小 时 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 胆 酸 对 照 品 . 猪 去 氧 胆 
酸 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 各 含 lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶 
液 各 6nl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 异 辛 烷 - 乙 酸 乙 
栈 - 冰 醋酸 (15 : 7 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 
磷 钼 酸 乙醇 溶液 ,在 105 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 
检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

(5) 取 芦 丁 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 4mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 [鉴别] 
(4) 项 下 的 供 试 品 溶液 6 由 及 上 述 对 照 品 溶液 3 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 (10 : 2 : 3) 的 上 
层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 氨 燕 气 中 等 约 10 分 钟 ， 
在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 的 黄色 斑点 。 

(6) 取 本 品 内 容 物 1g, 加 石油 醚 (60 一 90C)20ml, 加 热 
回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 石油 醚 (60 一 90C)1lml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取石 曹 蒲 对 照 药材 0. 2g, 同 法 
制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YB) 试验 ,吸取 上 
述 两 种 溶液 各 3pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 
(60 ~ 90D)- 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 
紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
、 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 再 置 碘 莱 气 中 苦 ,日 
光 下 检视 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

《7) 取 本 品 内 容 物 4g, 加 乙醇 20ml, 加热 回 流 40 分 钟 ， 
放 冷 , 滤 过 , 滤液 加 盐酸 lml, 加 热 回 流 1 小 时 ,浓缩 至 约 
5ml, 加 水 10ml, 用 石油 醚 (60 ~ 90C)20ml 振 摇 提取 ,提取 
液 芋 干 , 残 酒 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 牛 
膝 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 齐 墩 果 酸 对 照 


品 , 加 乙醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 和 对 照 药材 溶 
液 各 10pl 、 对 照 品 溶液 3 由 ,分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 甲苯 -乙酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (14 : 4 : 0.5) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 晾 干 , 喷 以 10% 磷 钼 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 蓝 色 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
工 工 )。 

【含量 测定 】 
D) 测 定 。 ， 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -水 (61 : 39) 为 流动 相 ;检测 波长 为 270nm。 
理论 板 数 按 丹 参 酮 贡 A 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 参 酮 下 对照 品 适量 ,精密 称 
定 , 置 棕色 量 瓶 中 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 16yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 
0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 甲醇 25ml, 称 定 
重量 ,超声 处 理 (功率 500W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 
定 重 量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 丹参 以 丹参 酮 A。(Cis Hs 0; ) 计 ,不 得 少 于 
0. 30mg。 

丹 酚 酸 B 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 YW DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 人 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 且 - 甲 酸 - 水 (30 : 10 : 1 : 59) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 286nm。 理 论 板 数 按 丹 酚 酸 B 峰 计 算 应 不 低 于 
2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 酚 酸 B 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 75% 甲 醇 制 成 每 lml 含 60 pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 
0. 1g, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 75%% 甲 醇 适 量 ,超声 处 理 
(功率 500W ,频率 40kHz) 30 分 钟 , 放 冷 ,加 75% 甲 醇 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10ul, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 丹参 以 丹 酚 酸 B(Cs Hso O16 ) 计 ,不 得 少 于 
2. 0mg。 

天 麻 素 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 如 DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 - 0. 05%% 磷酸 溶液 (3 : 97) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 220nm。 理 论 板 数 按 天 麻 素 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 天 麻 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
流动 相 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 
0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 50ml, 密 
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有 丹参酮。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 如 
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塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 500W ,频率 40kHz)20 分 钟 , 放 
冷 ,再 称 定 重 量 , 用 稀 乙醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 10ml, 燕 干 , 残 酒 加 流动 相 使 溶解 ,转移 至 10ml 
量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,到 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
人 滚 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 天 麻 以 天 麻 素 (Ci His O01 ) 计 , 不 得 少 于 
1. 0mg。 

【功能 与 主治 】 活血 通 络 , 炸 风 化 痰 。 用 于 中 风 中 经 络 ， 
风 痰 六 血 痹 阻 脉络 证 , 症 兄 半 身 不 遂 、 仿 身 麻 木 . 口 眼 牌 斜 . 语 
言 塞 涩 ; 脑 梗 死 急 性 期 恢复 早期 见 上 人 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 〗 口服 。 一 次 5 粒 , 一 日 3 次 。 

【注意 】 脑 出 血 患 者 急性 期 禁用 。 鼠 食 生冷 ,辛辣 . 油 腊 
食物 。 

【规格 】 

【贮藏 】 


每 粒 装 0. 4g 
密封 。 


元 胡 止 痛 颗 粒 
Yuanhu Zhitong Keii 


【处 方 】 醋 延 胡 索 445g 白芷 223g 

【 制 法 】 以 上 二 味 , 取 白芷 166g, 粉碎 成 细 粉 ;剩余 的 白 
蔚 与 醋 延 胡 索 粉碎 成 粗 粉 ,用 60% 乙醇 浸泡 24 小 时 ,加 热 回 
流 提取 二 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 ,提取 液 滤 过 ,滤液 
合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.32 一 1.35(60C) ,加 入 上 述 白 芷 
细 粉 和 适量 蔗糖 , 湿 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 1000g, 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 黄色 至 棕 黄 色 的 颗粒 ; 味 甜 , 微 苦 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 沸水 50ml 使 溶解 , 放 
冷 ,加 浓 氨 试 液 1. 5ml, 用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 50ml, 合 并 
乙醚 提取 液 ,回收 乙醚 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 延 胡 索 对 照 药材 lg, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 
取 延 胡 素 乙 素 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 全 0. 5mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 
三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 三 
氯 甲烷 -甲醇 (10 : 6 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 际 干 , 置 砚 纪 
中 二 至 斑点 显 色 清晰 ,取出 , 挥 尽 板 上 吸附 的 碘 后 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 
* 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 石油 醚 (60 一 90C)20ml, 超声 处 
理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 散 至 约 1ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 
白 茎 对 照 药 材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 再 取 欧 前 胡 素 
对 照 咒 ,加 石油 醚 (60~90C) 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WE B) 试 验 ,吸取 上 述 
三 种 溶液 各 10pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 板 上 ,以 石油 醚 
(60~90C)- 乙 醚 (3 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 肪 于 ,在 紫外 
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光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
TC) 。 

【含量 测定 〗 和 白芷” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 -水 (47 : 53) 为 流动 相 ;检测 波长 为 300nm。 
理论 板 数 按 欧 前 胡 素 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 欧 前 胡 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 70pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 ,了 到 适 
量 , 研 细 , 取 约 5g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 
50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)30 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 25ml, 蒸 干 ,残渣 用 甲醇 洲 解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ， 
用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,了 到 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 白芷 以 欧 前 胡 素 (Ce Hu O4) 计 ,不 得 少 于 
0. 25mg。 

醋 延 胡 索 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录  D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 为 流动 相 A, 以 0.6%% 冰 醋酸 溶液 (用 三 乙 
胺 调 pH 值 至 6. 0) 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 
脱 ; 检 测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 延 胡 索 乙 素 峰 计算 应 不 
低 于 6000。 


时 间 (min) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0 一 20 43 57 
20 一 22 43 一 80 57—>20 
22~25 80->43 20—>57 
25~35 43 57 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 延 胡 索 乙 索 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 合 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶 渡 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 本 品 , 混 匀 , 取 迁 
量 , 研 细 , 取 约 lg ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 小 氨 
试 液 - 甲 醇 (1 : 20) 的 混合 溶 渡 50ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 
率 250W, 频 率 40kHz) 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 浓 氨 斌 
液 - 甲 醇 (1 : 20) 的 混合 溶液 补足 减 失 的 重量 , 扬 匀 , 滤 过 , 取 
续 滤液 25ml, 蒸 至 近 干 ,用 甲醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ,用 
甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 醋 延 胡 索 以 延 胡 索 乙 素 (Cua Hzs NOs) 计 ,不 
得 少 于 0. 80mg。 


【功能 与 主治 〗 理气 ,活血 ,止痛 。 用 于 气 滞 血 凋 的 胃 
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痛 , 胁 痛 , 头 痛 及 痛经 。 


【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 1 袋 ,一 日 3 次 ;或 六 
医嘱 。 
【规格 】 每 袋 装 5g 
【贮藏 密封。 
元 胡 止 痛 滴 丸 


Yuanhu Zhitong Diwan 


【处 方 】 醋 延 胡 索 86. 6g 白芷 43. 4g 

【 制 法 】 以 上 二 味 ,粉碎 成 粗 粉 , 用 60%% 乙醇 浸泡 24 小 
时 ,加热 回 流 提 取 2 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 , 郁 液 滤 
过 ,滤液 合并 ,浓缩 成 相对 密度 为 1. 40 一 1.45(607 ) 的 稠 膏 ， 
备用 。 取 聚 乙 二 醇 6000 适量 ,加热 使 熔化 ,与 上 述 稠 膏 混 匀 ， 
滴 制 成 1000 丸 , 除 去 表面 油 迹 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐色 的 滴 丸 ; 气 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 0. 5g, 研 细 , 加 浓 氨 试 液 1. 5ml 使 湿 
润 ,加 石油 醚 (60 一 90C)20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 
燕 干 ,残渣 加 石油 醚 (60 一 90oC ) lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 延 胡 索 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 
取 延 胡 素 乙 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 Iml 含 0. 5mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 
三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -三 
毛 甲 烷 - 甲 醇 (10 : 6 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 置 碘 饶 
中 项 至 斑点 显 色 清 晰 ,取出 , 挥 尽 板 上 吸附 的 碘 后 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 
唱 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 2. 5g, 研 细 ,加 石油 醚 (60 一 90C)720mjl, 超声 处 
理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 lml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 和 白芷 
对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
VY BB 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 
板 上 ,以 石油 醚 (60~90'C)- 乙 醚 (3 : 2) 为 展开 剂 ,展开 , 取 出 ， 
上 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm 和 254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 ,紫外 光 (365nm) 下 显 相同 颜色 
的 荧光 斑点 ;紫外 光 (254nm) 下 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 〗 应 符合 滴 丸 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 K)。 

【含量 测定 〗】 白芷。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基态 烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (47 : 53) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 300nm。 
理论 板 数 按 欧 前 胡 素 峰 计 算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 欧 前 胡 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 10pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 称 定 重 
量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 


制药 技术 的 传播 者 GVP 理 论 的 践 行者 
牛黄 解毒 软 胶 讲 


重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 25ml, 蒸 
干 ,残渣 用 甲醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 
匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 ， 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 20pl1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 白 芷 以 欧 前 胡 素 (Cu Hu Os ) 计 ,不 得 少 于 
0. 10mg。 

醋 延 胡 索 “ 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 如 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 乙 且 为 流动 相 A, 以 0.6% 冰 醋酸 溶液 (用 三 乙 胺 调 
pH 值 至 6.0) 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 
波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 延 衣 索 乙 素 峰 计 算 应 不 低 于 7000。 


时 间 Cmin) 流动 相 AC%)》 流动 相 BC(%) 
0~20 43 57 
20~22 43—>80 57—>20 
22~25 80—>43 20—>57 
25~35 43 57 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 延 胡 索 乙 素 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 25wg 的 洲 液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 本 品 , 研 细 , 取 约 
1lg ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 浓 氨 试 液 - 甲 醇 (1: 
20) 的 混合 溶液 50ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 
40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 浓 氨 试 液 -甲醇 (1 : 20) 
的 混合 溶液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
25ml, 燕 至 近 干 ,残渣 用 甲醇 溶解 并 转移 至 10ml 量 瓶 中 ,用 
甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20pl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1g 含 醋 延 胡 索 以 延 胡 索 乙 素 (Cz Hzs NO4 ) 计 ,不 
得 少 于 0. 28mg。 

【功能 与 主治 〗 理气 ,活血 ,止痛 。 用 于 气 灌 血 瘀 的 胃 
痛 , 胁 痛 , 头 痛 及 痛经 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 20 一 30 丸 ,一 日 3 次 ,或 遵 


医嘱 。 
【规格 】 每 10 丸 重 0.5g 
【贮藏 】 密封 。 
牛黄 解毒 软 胶 圳 
Niuhuang Jiedu Ruanjiaonang 

【处 方 〗 人 工 牛 黄 2. 5g 雄黄 25g 
石膏 100g 大 黄 100g 
黄 蕉 75g 桔梗 50g 
冰片 12. 5g 甘草 25g 


ea 1S 。 
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牛黄 解毒 胶 村 


【 制 法 】 以 上 八 味 , 除 人 工 牛黄 外 ,冰片 研 细 ;雄黄 水 飞 
成 极 细 粉 ;大 黄粉 碎 成 细 粉 ;其 余 黄 蕉 等 四 味 加 水 前 者 二 次 ， 
每 次 2 小 时 ,合并 煎 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 成 稠 襄 ,加 入 雄黄 .大 
黄粉 末 , 混 匀 ,干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,加 入 人 工 牛黄 .冰片 及 大 豆 
油 , 混 匀 , 装 人 胶 赛 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 软 胶 讲 ,内容 物 为 棕 黄色 黏稠 状 液 体 ;有 
冰片 香气 , 味 微 苦 、 辛 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 内 容 物 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 碎 
块 金黄 色 或 橙黄 色 , 有 光泽 (雄黄 ) 。 草 酸 钙 簇 晶 大 ,直径 为 
60~~140pm( 大 黄 )，。 

(2) 取 本 品 内 容 物 2g, 加 二 氯 甲 烷 25ml, 研 订 10 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml, 研 磨 2 分 钟 , 取 上 清 液 作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 胆 酸 对 照 品 、 猪 去 氧 胆 酸 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 
每 lml 各 含 2mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5pl1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 栈 -甲醇 -醋酸 (20 : 25 : 
3 : 2) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 紫外 光 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 班 点。 

(3) 取 本 品 内 容 物 2g, 加 水 20ml、 盐 酸 lml, 加 热 回 流 40 
分 钟 , 放 冷 , 用 乙醚 30ml 振 播 提 到 ,分 取 乙 醚 液 , 挥 干 ,残渣 加 
甲醇 2ml 使 溶解 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 
药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
菏 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C)- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 
的 上 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 4g, 加 乙酸 乙 醋 -甲醇 (3 : 1) 的 混合 溶 
液 40ml, 加 热 回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 用 乙醚 洗涤 
2 次 ,每 次 10ml, 弃 去 乙醚 液 ,残渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 黄 芬 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 Iml 含 0. 5mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 5~10pl1, 分 别 点 于 同一 硅 胺 G 薄 层 板 上 ， 
以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5 : 3 : 1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 脉 干 , 喷 以 1% 三 氧化 铁 乙 醇 溶液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 
品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 
斑点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 1g, 加 乙醚 20ml, 超 声 处 理 5 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 冰 片 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. lmg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 上 
述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 
乙酸 乙 酯 (4 : 1 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 1% 香 草 醋 
硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
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斑点 。 

【检查 】 三 氧化 二 砷 ” 取 本 品 内 容 物 适量 , 混 勾 , 取 
1. 52g, 精 密 称 定 ,加 稀 盐 酸 20ml, 时 时 搅拌 1 小 时 ,离心 ( 转 
速 为 每 分 钟 3000 转 )5 分 钟 , 分 取 上 清 液 ; 残 酒 用 稀 盐 酸 洗涤 
2 次 ,每 次 10ml, 搅 拌 10 分 钟 ,离心 (转速 为 每 分 钟 3000 转 )5 
分 钟 , 分 取 上 清 液 ,与 上 述 上 清 液 转移 至 分 液 漏 斗 中 , 混 匀 , 静 
置 30 分 钟 ,分 取 上 清 液 ,转移 至 500ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 。 精 密 量 取 2ml, 加 盐酸 2ml 与 水 21ml, 依 法 (附录 区 
F 第 一 法 ) 检 查 。 所 显 砷 斑 颜色 不 得 深 于 标准 砷 斑 。 

其 他 ”应 符合 胶 宫 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 LL)。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 聚 乙 二 醇 20000(PEG- 
20M) 为 固定 相 , 涂 布 浓度 为 10%; 柱 温 为 155"C 。 理 论 板 数 
按 正 十 五 烷 峰 计算 应 不 低 于 1000。 

校正 因子 测定 ” 取 正 十 五 烷 约 125mg, 精密 称 定 , 置 
25ml 量 瓶 中 ,用 石油 栈 (60 一 90C ) 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 
作为 内 标 溶 液 。 另 取 冰 片 对 照 品 约 50mg ,精密 称 定 , 置 25ml 
量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 浴 液 5ml, 用 石油 醚 (60~90'C) 溶 解 并 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ,吸取 1 一 2pl, 注 人 气相 色谱 仪 ,测定 ,计算 
校正 因子 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 取 约 0.9 g, 精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶 
液 5ml, 再 精密 加 入 石油 醚 (60~90')20ml, 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 

测定 法 ”吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 1p1, 注 入 气 
相 色 谱 仪 ,测定 ,以 龙 脑 、 异 龙 脑 峰 面积 之 和 计算 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 冰片 (Co HisO) 不 得 少 于 8. 8mg。 

【功能 与 主治 】〗 清热 解毒 。 用 于 火热 内 盛 , 咽 喉 肿 痛 , 牙 
亡 肿 痛 ,口舌 生 疮 , 目 赤 肿 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 粒 , 一 日 2 一 3 次 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 


【规格 】 每 粒 装 0. 4g 
【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 处 。 
牛黄 解毒 胶 圳 
Niuhuang Jiedu Jiaonang 
【处 方 】 人 工 牛黄 5g 雄黄 50g 
石膏 200g 大 黄 200g 
黄 芬 150g 桔梗 100g 
冰片 25g 甘草 50g 
【 制 法 】 以 上 八 味 ,雄黄 水 飞 成 极 细 粉 ;大 黄粉 碎 成 细 


粉 ; 人 工 牛 黄 研 细 ;冰片 研 细 ,或 用 倍 他 环 糊 精 包 合 ;其余 黄 苓 
等 四 味 加 水 前 者 二 次 ,每 次 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 并 浓 
缩 至 适量 ,加 入 雄黄 和 大 黄 的 粉末 ,或 加 入 雄黄 、 大 黄粉 末 及 
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适量 淀粉 , 混 匀 , 制 颗粒 ,干燥 ,或 粉碎 成 细 粉 ,再 加 入 人 工 牛 
黄 、 冰 片 或 冰片 包 合 物 , 混 匀 , 装 人 胶囊 , 制 成 1000 粒 或 1500 
粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 赛 ,内 容 物 为 棕 黄色 的 颗粒 和 粉末 
或 粉 未 ;有 冰片 香气 、 味 微 苦 . 辛 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 碎 块 金黄 
色 或 橙黄 色 , 有 光泽 (雄黄 )。 草 酸 钙 能 晶 大 ,直径 为 60 ~ 
140pm( 大 黄 ) 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 适量 (相当 于 饮片 约 1. 7g) ,进行 微量 
升华 ,所 得 白色 升华 物 , 加 甲醇 0. 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 冰 片 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 贾 B) 试 验 , 吸 取 上 述 
两 种 溶液 各 2 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烧 - 
乙酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 
醛 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 
的 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 适量 (相当 于 饮片 约 1.7g) ,加 三 氯 甲 
烧 15ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 渣 加 乙 
醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 胆 酸 对 照 品 、 猪 去 氧 
胆 酸 对 照 品 ,分 别 加 乙醇 制 成 每 lml 含 2mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 深 
液 各 55 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 已 烷 - 乙 酸 乙 
酯 -甲醇 -醋酸 (20 : 25 : 3 : 2) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 脉 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 洲 液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 
清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 适量 (相当 于 饮片 约 1.7g), 加 甲醇 
20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶 
解 ,加 盐酸 1ml, 置 水 浴 中 加 热 30 分 钟 ,立即 冷却 ,用 乙醚 振 
播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 燕 干 , 残 洒 加 三 毛 
甲烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 
0. 2g, 加 甲醇 5ml, 自 “超声 处 理 20 分 钟 ”起 , 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶液 。 再 取 大 黄 酸 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 
述 三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 
(30~60C)- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ,分 别 显 相 
同 的 梭 黄 色 荧光 斑点 。 置 氮 燕 气 中 震 后 ,在 日 光 下 检视 ,斑点 
- 变 为 红色 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 适量 (相当 于 饮片 约 1.7g) ,加 乙酸 
30ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 , 弃 去 乙醚 液 , 滤 渣 挥 尽 乙醚 ,加 
甲醇 30ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 , 滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 
20ml, 加 热 使 溶解 , 滴 加 盐酸 调节 pH 值 至 2 一 3, 用 乙酸 乙 酯 
30ml 振 播 提取 ,分 了 到 乙 酸 乙 酯 提取 液 , 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 lml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 蕉 对 照 药 材 1g, 自 “加 乙醚 
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牛黄 解毒 胶 才 


30m 了 "起 , 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 再 取 黄蓉 此 对 照 品 , 加 四 
醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 
以 含 4% 醋 酸 钠 的 凑 甲 基 纤 维 素 钠 溶液 为 黏合 剂 的 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 乙酸 乙 酷 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5 : 3 : 1 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 ,有 晾 干 , 喷 以 1% 三 氧化 铁 乙 醇 溶液 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 ;在 与 对 照 品 色谱 的 相应 的 位 置 上 , 显 一 相同 的 瞳 绿色 
斑点 。 

【检查 】 三 氧化 二 砷 ” 取 本 品 内 容 物 适量 , 研 细 , 取 适 
量 (相当 于 雄黄 0. 188g) ,精密 称 定 ,加 稀 盐酸 20ml, 时 时 搅拌 
1 小时, 滤 过 , 残 酒 用 稀 款 酸 洗涤 2 次 ,每 次 10ml, 搅 拌 10 分 
钟 , 洗 液 与 滤液 合并 , 置 500ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 揪 
匀 。 精 密 量 取 5ml, 园 10ml 量 瓶 中 ,加 水 至 刻度 , 摇 匀 。 精 密 
量 取 2ml, 加 盐酸 5ml 与 水 21ml, 依 法 (附录 以 下 第 一 法 ) 检 
查 。 所 显 砷 斑 颜色 不 得 深 于 标准 砷 斑 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 L)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “以 十 八 烷 基 硕 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0. 4 站 磷酸 溶液 (50 : 50) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 278nm。 理 论 板 数 按 黄 蕉 背 峰 计算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 10ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 适 
量 , 混 匀 , 研 细 , 取 适量 (相当 于 饮片 约 0. 7g) ,精密 称 定 , 置 锥 
形 瓶 中 ,加 甲醇 80ml, 加 热 回 流 15 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 置 
100ml 量 瓶 中 ,残渣 及 容器 用 甲醇 20ml 分 次 洗涤 ,洗涤 液 滤 
人 同一 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 
10ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 氮 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄 苍 以 黄 苓 苷 (Cn His O11) 计 , [规格 (1)] 不 
得 少 于 6. 0mg;[ 规 格 (2)J 不 得 少 于 4. 0mg。 

【功能 与 主治 】〗 清热 解毒 。 用 于 火热 内 盛 ,咽喉 肿 痛 , 牙 
眼 肿 痛 ,口舌 生 疮 , 目 赤 肿 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 粒 [规格 (1)] ,或 一 次 3 粒 
[规格 (2)] ,一 日 2 一 3 次 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 

【规格 】 (1) 每 粒 相当 于 饮片 0. 78g 每 粒 装 0. 3g, 每 粒 
装 0, 4g, 每 粒 装 0.5g (2) 每 粒 相 当 于 饮片 0.52g 每 粒 装 
0. 3g 


【贮藏 密封 。 
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双 黄 连 胶 圳 


Shuonghuangfian Jiaonang 


【处 方 】 金银花 1875g 黄 芬 1875g 
连 旋 3750g . 

【 制 法 】 以 上 三 味 , 黄 苓 加 水 前 唾 三 次 ,第 一 次 2 小 时 ， 
第 二 ,三 次 每 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 
为 1.05~1.10(80C) ,于 80C 时 用 2mol/L 盐酸 溶液 调节 pH 
值 至 1. 0 一 2. 0, 保 温 1 小 时 , 静 置 24 小 时 , 滤 过 ,沉淀 物 用 水 
洗 至 pH 值 为 5. 0, 继 用 70% 乙醇 洗 至 pH 值 为 7.0, 低 温 干 
燥 , 备 用 。 人 金银花 . 连 疙 加 水 温 漫 30 分 钟 ,前 煮 二 次 ,每 次 
1.5 小 时 ,前 液 滤 过 , 滤液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 20~ 
1.25(75~80C) ,冷却 至 40C 时 ,搅拌 下 缓 缓 加 入 乙醇 ,使 售 
醇 量 达 75% ,充分 搅拌 , 静 置 12 小 时 , 滤 取 上 清 液 ,残渣 加 
75% 乙 醇 适量 , 搅 匀 , 静 置 12 小 时 , 滤 过 ,合并 乙醇 液 ,回收 乙 
醇 至 无 醉 味 , 加 入 上 述 黄 蕉 提取 物 , 并 加 水 适量 ,搅拌 使 混 悬 ， 
用 40% 氢 氧化 钠 溶液 调节 pH 值 至 7.0, 搅 匀 ,浓缩 成 稠 膏 ， 
低温 干燥 ,粉碎 ,加 淀粉 适量 , 混 匀 ,或 制 颗粒 ,干燥 , 装 入 胶 
圳 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 | 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 襄 ,内 容 物 为 黄 棕色 至 棕色 的 粉末 
或 颗粒 和 粉末 ; 气 微 , 味 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 0. 4g, 加 75%% 乙 醇 10ml, 超 
” 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 蕉 车 对 
照 品 ` 绿 原 酸 对 照 品 ,分 别 加 75% 乙醇 制 成 每 lml 各 含 
0. lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 
试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 1 一 2 岂 , 分别 点 于 同一 聚 酰胺 薄 
膜 上 ,以 醋酸 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 ,在 紫外 光 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 黄 苓 苷 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 斑点 ;在 与 绿 原 酸 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 [鉴别 1(1) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 连 疙 对 照 药 材 0. 5g, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ， 
滤液 作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 机 B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 
氨 甲 烷 -甲醇 (5 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 10% 硫 
酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 
的 斑点 。 

【检查 】 山 银 花 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 DD) 测定 。 

”色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 

为 填充 剂 ;以 水 为 流动 相 A, 以 乙 且 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 , 柱 温 32'C ; 燕 发 光 散 射 检测 器 检测 ;理论 
板 数 以 灰 秸 毛 忍 冬 皂 昔 乙 计算 应 不 低 于 5000。 


。 18 。 


时 间 (min) 流动 相 AC%) 流动 相 B(%) 
0~12 80—>72 20->28 
12~27 72—>67 28->33 
27~30 67 . 33 
30~33 67—>80 33 一 20 
33 一 40 80 20 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 灰 秸 毛 忍冬 皂苷 乙 对 照 品 适 量 ， 
精密 称 定 ,加 50% 甲 醇 制 成 每 Iml 含 0. 12mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 , 取 
约 0. 4g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 适量 ,超声 处 
理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)20 分 钟 使 溶解 ,放置 至 室温 ,加 
50% 甲 醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 20pl， 
注入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

供 试 品 色 谱 图 中 ,不 得 出 现 与 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相 
对 应 的 色谱 峰 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 LL)。 

【含量 测定 】 金银花 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (20 : 80 : 1) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 324nm。 理 论 板 数 按 绿 原 酸 峰 计算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 绿 原 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 , 取 0. 2g ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 适 
量 ,超声 处 理 (功率 250W ,频率 40kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,加 50% 
甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10nl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 | 

本 品 每 粒 含 金 银 花 以 绿 原 酸 (Cis His Os ) 计 ,不 得 少 于 
3. 0mg。 

黄 芬 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (50 : 50 : 1) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 274nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 苷 峰 计算 应 不 低 于 1500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50%% 甲 醇 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 金银花 [含量 测定 3 项 下 的 
续 滤液 lml, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 50%% 甲 醇 至 刻度 , 扬 义 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
人 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄 苓 以 黄 苓 背 (Czi His Ou ) 计 ,不 得 少 于 
50mg。 

连 族 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V[ D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 人 性 试验 ”用 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 硅胶 
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为 填充 剂 ;以 乙 膊 -水 (23 : 77) 为 流动 相 ;检测 波长 为 278nm。 
理论 板 数 按 连 砖 苷 峰 计 算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 连 疙 昔 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
50%% 甲 醇 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 取 1. 0g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml， 
密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)20 分 钟 ， 
放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 10ml, 燕 干 ,残渣 加 70% 乙 醇 lml 使 溶解 ,加 在 中 
性 氧化 银 柱 (100 一 200 目 ,68g, 内 径 lcm) 上 ,用 70% 乙 醇 60ml 
洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 50% 甲 醇 适量 , 温 热 使 溶解 ， 
转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 至 刻度 ,扬名 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 15pl 与 供 试 品 溶液 10pl， 
注入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 连 邦 以 连 蕃 背 (Cz Has On ) 计 ,不 得 少 于 
1. 50mg。 

【功能 与 主治 〗 琉 风 解 表 , 清 热 解毒 。 用 于 外 感 风 热 所 
致 的 感冒 ,证 见 发 热 、 咳 嗽 、 咽 痛 。 

【用 法 与 用 量 〗】 口服 。 一 次 4 粒 , 一 日 3 次 。 小 儿 酌 减 ， 


或 遵 医嘱 。 
【规格 】 每 粒 装 0. 4g 
【贮藏 】 密封 。 
正 天 丸 
Zhengtian Wan 
【处 方 】 钧 茧 白 芍 
川 营 当归 
地 黄 白芷 
防风 羌活 
桃仁 红 花 
细 辛 独活 
麻黄 黑 顺 片 
鸡 血 芯 


【 制 法 】 以 上 十 五 味 ,粉碎 成 细 粉 , 混 匀 , 制 成 水 丸 , 干 
燥 , 包 衣 , 打 光 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑色 的 水 丸 ; 气 微 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :花粉 粒 圆 球形 或 


- 椭圆 形 ,直径 约 60km, 外壁 有 刺 , 有 3 个 萌发 蕊 ( 红 花 ) 。 纤 维 


束 周 围 的 细胞 含 草 酸 钙 方 晶 ,形成 晶 纤维 ( 鸡 血 茧 ) 。 石 细胞 
淡 黄 色 、 黄 色 . 检 黄 色 . 检 红色 或 黄 棕 色 ,贝壳 形 或 类 多 角形 ， 
壁 不 均匀 增 课 , 孔 沟 琉 密 不 一 (桃仁 )。 油 管 直径 17 一 60km， 
充满 金黄 色 分 泌 物 ( 防 风 ) 。 

(2) 取 本 品 9g, 研 细 , 用 浓 氨 试 液 湿润 ,加 乙醚 100ml, 加 
热 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 用 5%% 盐 酸 溶液 振 摇 提 取 2 次 ,每 
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次 20ml, 合 并 提取 液 ,用 浓 氨 试 液 调节 pH 值 至 9, 再 用 乙醚 
振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 挥 干 , 残 酒 加 无 
水 乙醇 1ml 使 溶解 ,离心 ,到 上 清 液 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 钩 
蕨 对 照 药材 2g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10 一 20l、 对 照 药材 溶液 ?~ 
5ul, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 - 丙 酮 - 浓 氨 
试 液 (50 : 20 : 0. 3) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 陈 干 , 喷 以 稀 碘 化 
乌 钾 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 水 300ml, 前 考 2 小 时 , 滤 过 ,滤液 
加 无 水 乙醇 至 含 醇 量 达 75% , 静 置 过 夜 , 滤 过 ,滤液 蒸 至 近 
干 , 残 渣 用 水 50ml 溶解 ,用 三 氧 甲烷 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 
30ml, 弃 去 三 氯 甲烷 液 ,水 溶液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提 取 4 
次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 提取 液 ,用 正 丁 醇 饱 和 的 水 50ml 
洗涤 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 用 水 20ml 溶解 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 
漆 用 乙酸 乙 酯 30ml 溶解 , 滤 过 ,滤液 车 干 ,残渣 加 甲醇 Iml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 白 区 对 照 药材 1. 5g, 加 水 50ml， 
煎 煮 工 小 时 , 滤 过 ,滤液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 
次 30ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 自 “ 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 50ml 洗 
涤 ? 起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 芍 药 苷 对 照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 lml 含 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 (7 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 醋 硫 酸 溶 液 , 在 105 必 加热 至 席 点 显 色 
清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 
照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 麻 黄 对 照 药材 1g, 用 浓 氮 试 液 湿润 ,加 乙醚 40ml, 加 热 回 流 
1 小 时 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 2ml 使 溶解 , 滤 过 ， 
滤液 作为 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 盐 酸 麻 黄 碱 对 照 品 , 加 甲醇 制 
成 每 Iml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
《附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 和 对 照 药 材 溶 液 各 10 一 
20 以 对照 品 溶液 2 一 5Al, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
三 氯 甲烷- 甲醇 - 浓 氨 试 液 (4 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
晾 干 , 喷 以 弟 三 酮 试 液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 
光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 水 80ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ,再 加 
人 石油 醚 (60 一 90C)750ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ,分 取石 油 醚 液 ， 
蒸 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 独 
活 对 照 药 材 1g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 石油 酶 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (2 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 唱 色 谱 中 ， 
在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 双 酯 型 生物 碱 ” 取 本 品 8g, 研 细 , 加 氨 试 液 
15ml, 振 播 .10 分 钟 使 浸润 ,加 乙醚 150ml, 振 播 30 分 钟 ,放置 

»。 19 。 
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2 小 时 ,分 取 乙 醚 液 , 挥 干 , 残 酒 用 无 水 乙醇 溶解 使 成 2ml, 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 新 乌 头 碱 对 照 品 .次 乌 头 碱 对 照 品 . 乌 头 
碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 无 水 乙醇 制 成 每 lml 各 含 2. 0mg 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 贾 B) 试 
验 , 精 密 吸取 供 试 品 溶液 10xl、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 (16 : 9 : 2. 5) 
为 展开 剂 , 置 用 氨 蒸 气 预 平衡 20 分 钟 的 展开 和 缸 内 ,展开 , 取 
出 ,上 影 干 , 喷 以 稀 矶 化 馆 钾 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 出 现 的 斑点 应 小 于 对 照 品 
的 斑点 ,或 不 电 现 疯 点 。 

其 他 ”应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 太 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (15 : 85) 为 流动 相 ; 检测 波 长 为 
230nm。 理 论 板 数 按 芍药 苷 峰 计 算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。” 取 本 品 30g, 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 
定 , 加 50% 乙 醇 15ml, 超 声 处 理 ( 功 率 200W ,频率 59kHz)30 
分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 ; 用 适量 的 50% 乙 醇 洗涤 容器 和 残渣 , 洗 
液 并 入 滤液 中 ,若干 ,残渣 用 80% 甲 醇 5ml 溶解 ,加 在 中 性 氧 
化 铝 柱 (100 一 200 目 ,4. 5g, 柱 内 径 为 0. 9cm) 上 ,用 80% 甲 醇 
80ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 燕 干 , 残 汗 用 甲醇 溶解 并 转移 至 
25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
和信 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 白 区 以 芍药 苷 (Cz Hzs Ou ) 计 ,不 得 少 于 
0. 72mg。 

【功能 与 主治 〗 朴 风 活血 , 养 血 平 肝 , 通 络 止痛 。 用 于 外 
感 风 收 .次 血 阻 络 . 血 虑 失 养 . 肝 阳 上 亢 引 起 的 偏 头 痛 、 紧 张 性 
头痛 、 神 经 性 头痛 ,颈椎 病 型 头痛 、 经 前 头痛 。 


【用 法 与 用 量 】 饭 后 服用 。 一 次 6g, 一 日 2~3 次 。15 
天 为 一 个 疗程 。 
【规格 】 (1) 每 瓶装 60g 〈2) 每 袋 装 6g 
【贮藏 】 密封 。 
生 血 宝 合 剂 
Shengxuebao Heji 
【处 方 】 制 何首乌 344g 女 贞 子 430.7g 
| 桑 横 430. 7g 墨 旱 莲 430. 7g 
:和 白 芍 344g 黄芪 344g 
狗 桨 344g 


【 制 法 】 以 上 七 味 , 加 水 浸泡 20 分 钟 , 前 者 二 次 ,第 一 次 
2 小 时 ,第 二 次 1. 5 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ， 滤液 减 压 浓缩 至 
。 20 。 
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1000ml, 加 入 甜菊 素 5g, 羟 茶 乙 酯 1. 5g, 泥 匀 , 分 装 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕色 至 棕 褐色 的 液体 ; 气 微 香 , 味 甜 、 
微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10ml, 加 水 10ml, 混 匀 ,加 水 饱和 的 
正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 , 燕 干 , 残 漆 
加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 唱 溶 液 。 另 取 芍药 苷 对 照 品 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 -甲醇 -乙酸 乙 酯 - 浓 氨 试 液 
(50 : 20 : 10 : 2.5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 5% 香 
草 醚 硫酸 溶液 ,热风 吹 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑 
点 。 

(2) 取 本 品 10ml, 加 水 10ml, 混 匀 ,再 加 盐酸 3ml, 置 水 浴 
上 加 热 1 小 时 ,立即 冷却 ,加 乙醚 振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml， 
合并 乙醚 液 , 挥 干 ,残渣 加 三 氧 甲烷 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 制 何首乌 对 照 药材 3g, 加 水 适量 , 施 煮 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 加 盐酸 3ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 大 黄 素 
对 照 品 .大 黄 素 甲酸 对 照 品 ,分 别 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 落 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 
取 上 述 供 试 品 溶液 10pl、 对 照 药 材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 51l， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 本 (30~60'C)- 甲 酸 乙 
酷 - 甲 酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色 
谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 10ml, 加 水 20ml, 混 匀 ,加 乙醚 轻 摇 提 取 2 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 乙醚 液 ,浓缩 至 1ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 
墨 早 莲 对 照 药材 4g, 加 乙醚 20ml, 加 热 回流 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 浓缩 至 lml, 作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 史 
B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10p1、 对 照 药 材 溶液 2p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 (9 : 2) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药 材 色谱 相应 位 置 上 , 显 相同 的 绿色 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 10ml, 加 水 饱和 的 正 丁 醇 振 所 提取 2 次 ,每 次 
15ml, 合 并 正 工 醇 液 ,用 5% 碳 酸 钠 溶液 洗涤 3 次 ,每 次 15ml， 
再 以 水 10ml 洗涤 2 次 , 弃 去 水 层 , 正 丁 醇 液 置 水 浴 上 燕 干 ,加 
甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 芪 甲 音 对 照 品 ,加 
甲醇 制 成 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 沙 层 色谱 
法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氮 甲 煤 - 甲 醇 水 (13 : 7 : 2)10C 以 下 
放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 硫酸 乙 
醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
的 栖 黄 色 菊 光 斑点 。 

(5) 取 本 品 10ml, 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 试 液 洗 涤 2 次 ,每 次 10ml, 弃 去 氨 
试 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
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液 。 另 取 特 女真 音 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 iml 含 lmg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验, 吸取 供 
试 品 溶 液 3 一 5 由 对照 品 溶液 5 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 
菏 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -丙酮 -水 (4 : 5 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.05( 附 录 W A)。 

pH 值 应 为 4.0~6.0( 附 录 姬 G)。 

其 他 应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ]) 。 

【含量 测定 】 自 芍 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 YL D) 
测定 。 | 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 础 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 -磷酸 (13 : 87 : 0.15) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 230nm。 理 论 板 数 以 芍药 苷 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 昔 对 照 品 适量 ,精密 称 定 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 白 芍 以 芍药 苷 (Czs Hzs Ou ) 计 ,不 得 少 于 
2. 9mg。 

制 何 首 鸟 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WD) 测定 ( 避 光 
操作 ) 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (20 : 80) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 320nm。 
理论 板 数 按 2,3,5,4 -四 羟基 二 葵 乙 烯 -2-O-6-D- 葡 萄 糖苷 峰 
计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 2,3,5,4- 四 羟基 二 葵 乙 烯 -2-O- 
BD- 葡 萄 糖苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 加 稀 乙 醇 制 成 每 lml 含 
10pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,加 稀 乙 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 勾 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 制 何首乌 以 2,3,5,4“- 四 羟基 二 茶 乙 烯 -2- 
O-B-D- 葡 萄 糖苷 (Cz。H2s Os) 计 , 不 得 少 于 0. 20mg。 

【功能 与 主治 】 滋补 肝 肾 , 益 气 生 血 。 用 于 肝 肾 不 足 、 气 
血 两 虚 所 致 的 神 疫 乏力 、 腰 膝 疲软 、 头 曙 耳 鸣 、 心 恤 、 气 短 、 失 
卢 、 咽 干 . 纳 差 食 少 ; 放 、 化 疗 所 致 的 白细胞 减少 , 缺 铁 性 贫血 
” 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 ,一 次 15ml, 一 日 3 次 。 
【规格 】 每 瓶装 100ml 
【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 处 。 


归 脾 人 合剂 
Guipi Heji 

【处 方 】 党 参 68g 炒 白术 136g 
炙 黄 工 68g 炙 甘 草 34g 
茯苓 136g 制 远志 136g 
炒 酸 惠 仁 68g 龙眼 肉 136g 
当归 136g 木 香 34g 
大 率 ( 去 核 )34g 生姜 17g 


【 制 法 】 以 上 十 二 味 ,白术 ,. 木 香 和 当归 分 别 蒸 馏 提取 挥 
发 油 : 当 归 药 潭 用 50%% 乙 醇 作 溶 剂 进行 渗 注 ,收集 渗 泪 液 , 回 
收 乙 酚 ;白术 和 木 香 的 药 渣 与 其 余党 参 等 九 味 加 水 前 者 三 次 ， 
第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1. 5 小 时 ,第 三 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 
过 ,滤液 浓缩 至 适量 ,与 上 述 渗 沪 液 合并 , 静 置 , 滤 过 ,滤液 浓 
缩 至 约 1000ml, 加 入 葵 甲 酸 钠 3g, 放 冷 , 加 入 上 述 挥发 油 , 加 
水 至 1000ml , 混 勾 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 红 棕色 至 棕 黑色 的 液体 ; 气 芳香 , 味 微 
甘 、 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 [5 含量 测定 ] 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 党 参 对 照 药 材 0. 5g, 加 甲醇 50ml, 加 热 回流 2 
小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 
丁 醇 振 播 提取 3 次 ,每 次 40ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 试 液 40ml 
洗涤 , 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 
1p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 -乙醇 -水 (7 : 
2 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ， 
在 105 必 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 20ml, 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ,每 次 
30ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 盐酸 无 水 乙醇 溶液 
(10 一 100) 20ml, 加热 回流 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 水 
30ml, 用 三 氯 甲 烷 振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 三 氯 甲烷 提 
取 液 , 蒜 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 远 志 对 照 药 材 1g, 自 “ 加 盐酸 无 水 乙醇 溶液 (10 一 100) 
20ml” 起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 正己 烧 -三 氯 甲烷 -丙酮 (0.2 : 8 : 3) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 ,上 脉 干 , 喷 以 2% 香草 醛 硫酸 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 
清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 20ml, 用 乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 25ml, 合 
乙醚 提取 液 , 挥 干 , 残 漆 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 当归 对 照 药 材 1g, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ， 
滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 , 吸 
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取 上 述 两 种 溶液 各 10pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
环 已 烧 - 乙 酸 乙 酷 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 在 紫外 
光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 , 照 [含量 测定 ] 项 下 的 方法 试验 。 供 试 品 色谱 
中 应 呈现 与 黄花 甲 背 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相 对 应 的 色 
谱 峰 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.08( 附 录 WE A)。 

pH 值 应 为 3.5~5.5( 附 录 W G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ]) 。 

【含量 测定 〗 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (32 : 68) 为 流动 相 ;用 蒸发 光 散 身 
检测 器 检测 。 理 论 板 数 按 黄芪 甲 背 峰 计 算 应 不 低 于 
5000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芪 甲 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
”加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 25ml, 置 分 液 漏斗 
中 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 4 次 (首次 轻 轻 振 摇 ), 每 次 
25ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 和 氨 试 液 25ml 分 3 次 洗涤 , 正 丁 醇 
液 燕 干 , 残 酒 用 甲醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 和 20pl、 供 试 品 溶液 
20p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 ,以 外 标 两 点 法 对 数 方 程 计算 ， 
即 得 。 

本 品 每 lml 含 炙 黄芪 以 黄芪 甲 痛 (Cs Hos O14) 计 ,不 得 少 
于 15pg。 

【功能 与 主治 】 益 气 健 脾 , 养 血 安神 。 用 于 心 脾 两 虚 , 气 
短 心 屠 , 失 眠 多 梦 , 头 氏 头晕 , 肢 倦 乏 力 , 食 欲 不 振 , 崩 漏 便血 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 10 一 20ml, 一 日 3 次 ;用 时 


扬名 。 
【规格 】 (1) 每 支 装 10ml (2) 每 瓶装 100ml 3) 每 瓶 
装 120ml 
【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 处 。 
四 神 上 乒 
Sishen Pian 
【处 方 】 肉 豆 茸 ( 爆 )189g 盐 补 上 骨 脂 377g 
酷 五味子 189g 制 吴 荣 黄 94g 
大 束 ( 去 核 )189g 干 姜 94g 
【 制 法 】 以 上 六 味 ,大 刺 加 水 前 者 二 次 ,每 次 1 小 时 , 合 


并 煎 液 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 20~1. 30(55'C); 肉 豆 苗 、 制 吴 
荣 黄 、 盐 补 骨 脂 、 醋 五 味 子 用 60% 乙醇 作 溶剂 进行 渗 渡 ; 干 姜 
用 乙醇 作 溶 剂 进行 渗 沪 , 上 述 渗 沪 液 合并 ,回收 乙醇 并 浓缩 ， 
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与 大 京 浓缩 谊 及 适量 的 淀粉 等 辅料 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 放 : 
冷 ,压制 成 1000 片 , 或 包 薄 膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 棕色 至 棕 褐 色 的 片 ;或 为 薄膜 衣 片 , 除 
去 包 衣 后 显 黄 棕色 至 深 褐色 ; 味 酸 、 辛 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 2 片 , 研 细 ,加 乙醇 15ml, 超 声 处 理 
40 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 吴 荣 黄 对 照 
药材 0. 4g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 4nl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 环 已 烧 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 -三 乙 胺 (19 : 5 : 1 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 , 在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 1 片 , 研 细 ,加 乙酸 乙 酯 15ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 补 骨 脂 素 对 照 品 、. 异 补 骨 脂 素 对 照 品 ,加 乙酸 乙 酯 
制 成 每 1ml 各 含 lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 WY B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 1 一 45, 分 别 点 
于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60 一 90C)- 三 氯 甲 
烷 -乙酸 乙 酯 (10 : 1 : 4) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 
10% 氨 氧化 钾 甲 醇 溶液 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 和 

(3) 取 本 品 5 片 , 研 细 , 加 水 40ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 20ml 使 
溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提 
取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 五 味 子 对 照 药 材 1g, 加 水 20ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 
再 取 五 味 子 醇 甲 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 Img 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 上 述 
三 种 溶液 各 2 一 6pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 石 
油 栈 (30 一 60C)- 甲 酸 乙 酯 -甲醇 (15 : 5 : 0. 3) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 ,在 楷 外 光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 
与 对 照 药 材 色 谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 

【检查 】 

【含量 测定 】 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -水 (28 : 72) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 246nm。 
理论 板 数 按 补 骨 脂 素 峰 计 算 应 不 低 于 8000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”分 别 取 补 骨 脂 素 对 照 品 . 异 补 骨 脂 
素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 补 骨 脂 素 
5ng、 异 补 骨 脂 素 7yg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 衣 ， 
精密 称 定 , 研 细 , 取 素 片 约 0. 5g, 或 取 薄 膜 衣 片 0.25g, 精 密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 超 
声 处 理 ( 功 率 200W ,频率 40kHz)45 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ， 


应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 
盐 补 骨 脂 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 
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营 菊 上 清丸 (大 蜜 丸 ) 


用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 2ml, 置 10ml 
量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 补 骨 脂 以 补 骨 脂 素 (Cu Hs Os) 和 蜡 补 骨 脂 素 
(Cu He 0) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 1. 6mg。 

醋 五 昧 子 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 如 DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 乙 且 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (34 : 66) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 250nm。 理 论 板 数 按 五 味 子 醇 甲 峰 计算 应 不 低 于 


.+ 10000。, 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 五 味 子 醇 甲 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 , 薄 膜 衣 片 除去 包 衣 ， 
精密 称 定 , 研 细 , 取 素 片约 1g, 或 取 薄膜 衣 片 0. 5g, 精 密 称 定 ， 
置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 20ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 
处 理 (功率 200W ,频率 40kHz)40 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 
甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 10p1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 五 味 子 以 五 味 子 醇 甲 (Czs Hs O ) 计 ,不 得 少 
于 0. 42mg。 

【功能 与 主治 〗 温 肾 散 寒 , 涩 肠 止 泻 。 用 于 肾 阳 不 足 所 
致 的 汇演 , 症 见 肠 鸣 腹 胀 .五 更 渡 泻 、 食 少 不 化 .和 久 泻 不止、 面 
黄 肢 冷 。 


【用 法 与 用 最】 口服 。 一 次 4 片 , 一 日 2 次 。 


【规格 】 (1) 素 片 ” 每 片 重 0.6g (2) 薄 膜 衣 片 ” 每 片 
重 0.3g 
【贮藏 】 密封 。 
莒 菊 上 清丸 (大 蜜 丸 ) 
Xiongju Shangqing Wan 
【处 方 〗 川 营 20g 菊花 240g 
黄 芬 120g 杠 子 30g 
炒 蔓 研 子 30g 黄连 20g 
薄荷 20g 连 帮 30g 
荆 芥 穗 30g 羌活 20g 
募 本 20g 桔梗 30g 
防风 30g 甘草 20g 
白芷 80g 


【 制 法 】 以 上 十 五 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 第 , 混 色 。 
粉末 加 炼 密 150~160g, 制 成 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕 褐 色 至 棕 黑 色 的 大 蜜 如 ;了 味 甘 、 微 苦 。 

【鉴别 】 《〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 韧 皮 纤维 淡 黄 色 ， 
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梭 形 , 壁 厚 , 筷 沟 细 ( 黄 苓 )。 种 皮 石 细胞 黄色 或 淡 棕 色 , 多 破 
碎 ,完整 者 长 多 角形 .长 方形 或 形状 不 规则 , 壁 厚 , 有 大 的 圆 形 
纹 孔 , 胞 腔 棕 红色 (板子 ) 。 
细胞 的 基部 稍 粗 , 壁 有 疣 状 突起 ( 炒 草 荆 子 ) 。 木 纤维 鲜 黄 色 ， 
成 束 , 较 细 长 , 壁 稍 摩 , 纹 孔明 显 ( 黄 连 )。 内 果皮 纤维 上 下 层 
纵横 交错 ,纤维 短 梭 状 ( 连 竹 ) 。 果 皮 石 细胞 淡 黄 棕色 或 淡 黄 
色 ,多 成 片 ,细胞 界限 不 明显 , 垂 周 壁 稍 厚 , 深 波 状 弯曲 , 纹 我 
稀 玖 ( 荆 芥 穗 )。 油 管 含 金 黄色 分 洲 物 ,直径 约 ih 
纤维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 成 日 纤维 (甘草 ) 。 
粉 粒 类 圆 形 ,直径 24 一 34pm, 外壁 有 刺 ,长 3 一 5nm, 具 3 
发 孔 ( 菊 花 )。 

(2) 取 本 品 1 丸 ,前 碎 , 加 硅 藻 土 6g, 研 匀 , 加 乙醚 50ml， 
超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 , 药 渣 挥 干 乙醚 备用 ;滤液 挥 干 乙醚 ， 
残 酒 加 乙酸 乙 酯 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 异 欧 
前 胡 素 对 照 品 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 上 述 供 试 
品 溶液 15p1、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 石油 醚 (30~60'C)- 乙醚 (5 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
上 干 ,在 紫外 光 (365nm)? 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

《3) 取 [鉴别 (2) 项 下 的 药酒 ,加 稀 盐 酸 lml 与 乙酸 乙 酯 
50ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 车 干 ,残渣 加 甲 碎 2ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 菊 花 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 
对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 
种 溶液 各 Ba un 
酯 -甲酸 - 冰 醋 酸 -水 (1 : : 2) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 ， eh 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 1 丸 , 前 碎 , 加 硅 藻 土 6g, 研 匀 , 加 甲醇 40ml， 
超声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 二 ,残渣 加 少量 水 使 溶解 , 通 
过 D101 大 我 吸附 树脂 柱 ( 柱 内 径 1.5cm, 柱 高 12cm) ,以 水 
100ml 洗 脱 , 弃 去 水 液 ,再 用 30% 乙 醇 100ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 
液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 板 
子 苷 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
441, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 -乙酸 乙 酯 - 
甲醇 -水 (15 ; 40 : 22 : 10)10 它 放置 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5%% 香 草 醛 硫酸 溶液 (必要 时 在 ee 
热 至 斑点 显 色 清晰 )。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 3g, 剪 碎 , 加 硅 莫 土 2g, 研 匀 , 加 甲醇 10ml, 超 
声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄连 对 昭 
药材 30mg, 加 甲醇 5ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 表 取 盐 酸 
小 记 碱 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 供 试 品 
溶液 4p1、 对 照 药材 溶液 及 对 照 品 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 冰 醋酸 -水 (7 : 1 : 2) 为 展开 剂 ， 
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展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 及 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 
色 的 荧光 斑点 。 

【检查 了 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 -磷酸 (46 : 54 : 0. 2) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 277nm。 理 论 板 数 按 黄 芬 苷 峰 计 算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 音 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 , 剪 碎 , 取 约 1g, 精 密 称 定 ， 
加 硅 藻 土 0. 6g, 研 匀 ,转移 至 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 70% 乙醇 
50ml, 超 声 处 理 ( 功 率 120W, 频 率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 滤 
过 ,滤液 置 100ml 量 瓶 中 ,用 少量 70 闻 乙醇 分 次 洗涤 容器 和 
残渣 , 洗 液 滤 入 同一 量 瓶 中 ,加 70%% 乙 醇 至 刻度 , 播 匀 , 即 得 。 
测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10nl, 注 

入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 丸 含 黄 蕉 以 黄 蕉 音 (Ca His Ou ) 计 ,不 得 少 于 
41. 0mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解 表 , 散 风 止 痛 。 用 于 外 感 风 那 引 
起 的 恶 风 身 热 、 偏 正 头痛 、 鼻 流 清 涕 、 牙 疼 喉 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 1 丸 ,一 日 2 次 。 


【注意 】 体 虚 者 慎 用 。 
【规格 】 每 丸 重 9g 
【贮藏 】 密封 。 
伤 科 接 骨 请 
Shangke Jiegu Pian 
【处 方 】 红 花 土 鉴 下 
朱砂 马 钱 子 粉 
灾 没 药 三 
海星 炙 鸡 骨 
冰片 癸 自 然 铀 
家 乳香 甜瓜 子 


【 制 法 】 以 上 十 二 味 , 朱 砂 水 飞 成 极 细 粉 ,冰片 研 成 细 
粉 ; 其 余 红 花 等 十 味 粉碎 成 细 粉 ,与 朱砂 极 细 粉 混 匀 ,加 淀粉 
. 糊 适 量 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,加 入 冰片 细 粉 及 适量 硬 脂 酸 镁 , 混 
名 ,压制 成 1000 片 , 包 糖 衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

| 【性 状 〗 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 灰 褐 
色 至 棕 褐 色 ; 味 蔡 、 腥 。 

【鉴别 】 〈1)? 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :花粉 粒 类 圆 形 或 
椭圆 形 ,直径 43 一 66pm, 外 壁 有 齿 状 突起 , 具 3 个 萌发 孔 ( 红 
花 ) 。 体 壁 碎片 棕色 或 棕 红 色 , 有 圆 形 毛 窝 ,直径 8 一 24pm, 有 
的 具 长 短 不 一 的 刚毛 ( 土 整 虫 )。 不 规则 细小 颗粒 暗 红 棕色 ， 
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有 光泽 ,边缘 暗黑 色 ( 朱 砂 ) 。 非 腺 毛 单 细胞 ,多 碎 断 , 壁 极 厚 ， 
木 化 ,基部 膨大 似 石 细 胞 ( 马 钱 子 粉 )。 树 脂 道 碎片 含 棕 黄色 
分 泌 物 (三 七 ) 。 不 规则 形 碎 块 , 无 色 , 有 光泽 ,完整 者 表面 有 
圆 形 窜 孔 ,多数 碎 块 边缘 呈 半 图 环 状 ,有 突起 (海星 ) 。 

(2) 取 本 品 5 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 ,加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 
20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 三 七 对 照 药材 1g， 
自 “ 加 甲醇 10ml” 起 , 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 再 取 三 七 皂苷 
Ri 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 济 
液 。 照 菏 层 色谱 法 (附录 风 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 和 对 昭 
药材 溶液 各 5n1、 对 照 品 溶液 1 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 氯 甲 烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10C 
以 下 放置 的 下 层 浴 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 , 喷 以 1% 香 
草 醛 硫酸 洲 液 ,在 105 吕 加 热 至 兽 点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 的 淡 紫 色 斑 点 。 

(3) 取 本 品 10 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 ,加 80% 丙酮 溶液 
10ml, 密 塞 ,超声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 红 花 对 照 药材 0. 5g, 自 “加 80% 丙 酮 溶液 10ml” 起 , 同 法 
制 成 对 照 药材 溶液 。 昭 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 
述 两 种 溶液 各 10ml, 分 别 点 于 同一 硅胶 瑟 薄 层 板 上 ,以 乙酸 
乙 酯 -甲酸 -水 -甲醇 (7: 2 : 3 : 0.4) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 、 
干 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
的 楼 红 色 斑 点 。 

(4) 取 本 品 10 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 ,加 三 氯 甲 烷 15ml, 振 
播 , 浸 溃 2 小 时 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 冰 片 对 照 
品 ,加 三 氯 甲烷 制 成 每 lml 含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 页 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 8pl、 对 照 品 
溶液 3pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 己 烷 - 乙 酸 乙 酯 
(17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 5% 香 草 醛 硫 酸 溶 
液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 马 钱 子 粉 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 溶液 与 0. 02mol/L 
磷酸 二 和 氢 钾 溶液 的 等 量 混合 溶液 (用 10% 磷 酸 溶液 调节 pH 
值 至 2. 8)(21 : 79) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 260nm。 理 论 板 数 
按 士 的 宁 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 士 的 宁 对 照 品 、 马 钱 子 磊 对 照 品 
各 10mg, 精 密 称 定 ,分别 置 25ml 量 瓶 中 ,用 三 氯 甲 烷 溶 解 并 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 分 别 精密 量 取 士 的 宁 溶 液 2ml、 马 钱 子 碱 
溶液 lml, 置 同一 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 即 得 
(每 lml 含 士 的 宁 8ng、 马 钱 子 碱 4yg)。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”到 本 品 20 片 , 除 去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 1g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 
3ml, 播 匀 ,放置 30 分 钟 ,精密 加 入 三 氯 甲烷 20ml, 密 塞 , 称 定 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


重量 , 置 水 浴 中 加 热 回 流 2 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 ,用 三 氯 甲 
烷 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ,分 取 三 氯 甲 烧 提 到 液 ,用 铺 有 少量 
无 水 硫酸 钠 的 滤纸 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 10ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 马 钱 子 粉 以 士 的 宁 (Cis Hz N;O; ) 计 ,应 为 
80 一 170pg; 以 马 钱 子 碱 (Czs Hzs NO ) 计 ,不 得 少 于 40pg。 

朱砂 ” 取 本 品 20 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 , 研 细 , 取 约 
3.5g, 精 密 称 定 , 置 250ml 烧瓶 中 ,加 硫酸 20ml 与 硝酸 钾 
2.5g, 加 热 使 呈 黄 白色 , 放 冷 ,加 水 50ml, 滴 加 1%% 高 锰 酸 钾 溶 
液 至 溶液 显 粉 红色 , 超声 处 理 5 分 钟 , 若 粉红 色 消 失 ,继续 滴 
加 高 锰 酸 钾 溶 液 至 溶液 显 粉红 色 并 2 分 钟 不 消失 ,再 滴 加 
2%% 硫 酸 亚 铁 溶 液 至 红色 消失 ,加 硫酸 铁 铵 指示 液 2ml, 用 硫 
氯 酸 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 每 lml 硫 氨 酸 匀 滴 定 液 
(0. lmolL) 相 当 于 11. 63mg 硫化 汞 (HgS) 。 

本 品 每 片 含 朱砂 以 硫化 汞 (HgS) 计 ,应 为 7~12mg。 

【功能 与 主治 〗 活血 化 姿 , 消 肿 止 痛 , 舒 筋 壮 骨 。 用 于 跌 
打 损 伤 , 闪 腰 贫 气 , 筋 伤 骨折 ,次 血肿 冯 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 成 人 一 次 4 片 ;十 岁 至 十 四 岁 儿 
童 一 次 3 片 , 一 日 3 次 。 以 温 开 水 或 温 黄酒 送 服 。 

【注意 】 41) 本 品 不 可 随意 增加 服 量 ,增加 时 , 需 遵 医嘱 。 
(2) 孕 妇 鼠 服 。(3) 十 岁 以 下 儿童 禁 服 。 

【规格 】 (1) 薄膜 衣 片 ”每 片 重 0.33g 
心 重 0. 33g) 

【贮藏 】 


(2) 糖 衣 片 ( 片 


密封 。 


血 府 逐 瘀 口服 液 
Xuefu Zhuyu Koufuye 
【处 方 】 柴 胡 17g 
地 黄 50g 
红 花 50g 
均 炒 可 壳 33g 
川 营 25g 
桔梗 25g 
【 制 法 】 以 上 十 一 味 , 柴 胡 .当归 ,可 壳 、 川 莹 蒸馏 提取 芳 
香水 ,备用 ;药酒 与 地 黄 等 其 余 七 味 加 水 前 者 三 次 ,每 次 2 小 
时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 约 1. 10(60C ) ,加 
乙醇 使 含 醇 量 达 60% ,冷藏 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 至 
无 醇 味 ,加 入 蔗糖 100g、 蜂 蜜 200g .山梨 酸 钾 0.5g 及 上 述 芳 
香水 , 搅 匀 ,加 水 至 1000ml, 混 匀 ,调节 pH 值 为 5. 0 ,冷藏 , 滤 
过 , 灌 装 , 灭 菌 , 即 得 。 
【性 状 】 本 品 为 棕 红 色 的 液体 ; 味 甜 . 苦 、 微 辛辣 。 
【鉴别 (1) 取 本 品 30ml, 加 乙醚 20ml, 振 播 提 取 , 取 乙 


当归 50g 
赤 芍 33g 
桃仁 67g 
甘草 17g 
牛 膝 50g 
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血 府 逐次 口服 液 


醚 液 ,备用 。 水 液 加 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ,每 次 
15ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 试 液 洗涤 2 次 ,每 次 30ml, 弃 去 氨 
洗 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 漆 加 甲醇 Iml 使 溶解 ,作为 供 试 品 深 
液 。 另 取 柴 胡 对 照 药材 0. 5g, 加 水 30ml, 加 热 回流 1 小 时 , 渡 
过 ,滤液 加 乙醚 20ml 提取 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 WH B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 51, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲 烧 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2)10C 
以 下 放置 分 层 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 , 取出 , 晾 干 , 喷 以 
1% 对 二 甲 氨基 蔡 甲 醛 的 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 
班 点 显 色 清晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 斌 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 ,日光 下 显 相同 颜 
色 的 斑点 ;紫外 光 下 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 10ml, 用 水 饱和 的 正 丁 醇 轻微 振 播 提取 3 次 ， 
每 次 15ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 正 丁 醇 
液 燕 干 , 残 渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 权 这 
对 照 药材 1g, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 
对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 半 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 
溶液 1~4jl, 对 照 药材 溶液 2u1, 分 别 点 于 同一 高 效 硅胶 G 茉 
层 板 上 ,以 三 氧 甲 烧 -甲醇 -水 (13 : 6 : 2) 的 下 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 三 氧化 名 乙醇 溶液 ,在 105C 加 
热 10 分 钟 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 班 点 。 

(3) 取 甘草 对 照 药材 0. 5g, 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 深 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 
试 品 溶液 及 上 述 对 照 药材 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲 烷 - 乙 醇 -水 (6 : 4 : 1) 的 下 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 2% 对 二 甲 氨基 莱 甲 醛 的 40% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 105\C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
宽 点 。 

(4) 取 [5 鉴别 ](1) 项 下 的 备用 乙醚 液 ,加 水 洗涤 2 次 ,每 次 
20ml, 弃 去 水 液 ,乙醚 液 低温 薰 干 , 残 渣 加 乙酸 乙 栈 1ml 使 溶 
解 , 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 . 川 营 对 照 药材 各 
0. 5g, 加 乙醚 20ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 
分 别 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 落 层 色 
谱 法 (附录 WH B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10 放 .对 照 药材 溶液 
1~2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 栈 
(9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 影 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(5) 取 牛 膝 对 照 药 材 1g, 加 50% 甲醇 25ml, 加 热 回流 1 
小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 水 20ml, 加 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 
取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 正 丁 醉 液 ,加 正 丁 醇 伯 和 的 水 洗涤 2 
次 ,每 次 25ml, 弃 去 水 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 浅 加 甲醇 lml 使 
溶解 ,作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 
取 [ 鉴 别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 4~10nl 及 上 述 对 照 药材 深 
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液 6 由, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -甲醇 - 
乙酸 乙 酯 - 浓 氨 试 液 (50 : 20 : 10 : 2.5) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 ,了 景 干 ,在 紫外 光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 
(6) 取 本 品 20ml, 加 7 多 硫酸 乙醇 -水 (1: 3) 混 合 液 20ml， 
加 热 回 流 3 小 时 , 放 冷 ,加 三 氯 甲烷 振 摇 提取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 ,加 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 弃 去 水 液 ， 
三 氯 甲烷 液 用 适量 无 水 硫酸 钠 脱 水 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 
甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 液 。 另 取 桔 醒 对 照 药 材 2g， 
加 7%% 硫 酸 乙醇 -水 (1 : 3) 混 合 液 20ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 2~6pl 
与 对 照 药材 溶液 6 一 10ml ,分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
三 氯 甲烷 -乙醚 (2 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,及 和 干 , 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 
【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.08( 附 录 W A) 。 
pH 值 应 为 4.0~5.5( 附 录 W G)。 
乙醇 量 不 得 过 5.0% (附录 到 M)。 
其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 了 。 
【含量 测定 】 天 芍 及 可 壳 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 克 
D) 测 定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 70%% 乙 且 为 流动 相 A,0.1% 磷 酸 为 流动 相 B, 按 下 表 
_ 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;芍药 苷 检测 波长 为 230nm, 柚 皮 苷 检测 
波长 为 283nm。 理 论 板 数 按 芍 药 苷 峰 计 算 应 不 低 于 5000。 


时 间 Cmin) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~25 24~>40 76—>60 
25 一 26 40—100 60 一 0 
26 一 30 100 0 
30~31 100 一 24 0->76 
31~45 24 76 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 缘 对 照 品 、 柚 皮 苷 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 ,加 70% 乙 醇 制 成 每 lml 中 含 芍 药疹 100pg、 柚 
皮 苷 200pg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 ?ml, 置 10ml 量 瓶 
中 ,加 70%% 乙 醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5pl1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 赤 苟 以 芍药 背 (Czs Hzs On ) 计 ,不 得 少 于 
0. 25mg; 含 机 壳 以 柚 皮 苷 (Cz Haz Ou ) 计 ,不 得 少 于 0.66mg。 

桃仁 ， 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (25 : 75) 为 流动 相 , 蒸 发 光 散 射 检测 器 
检测 。 理 论 板 数 按 苦 杏仁 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 到 昔 杏 仁 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 

。 2I6 。 


加 甲醇 制 成 每 lmi 含 苦 杏 仁 苷 100pg 及 480pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 10ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 ,用 外 标 两 点 法 对 数 方程 计算 , 即 得 。 

本 品 每 1ml 含 桃仁 以 苦 杏 仁 戎 (Czo。 Hz NOi ) 计 ,不 得 少 


于 0.67mg。 

【功能 与 主治 〗 活血 祛 瘀 , 行 气 止 痛 。 用 于 气 滞 血 瘀 所 
致 的 胸 痹 、 头 痛 日 久 、 痛 如 针 刺 而 有 定 处 、 内 热 烦 净 、 心 俘 失 
眠 急躁 易 怒 。 

【用 法 与 用 量 】 空腹 服 。 一 次 20ml, 一 日 3 次 。 

【注意 】 忌 食 辛 冷食 物 ;孕妇 禁用 。 

【规格 】〗 每 支 装 10ml 

【贮藏 》 密封, 置 阴凉 处 。 

血 府 逐 凉 丸 
Xuefy Zhuyu Wan 
【处 方 】 柴 胡 50g 当归 150g 
地 黄 150g 赤 芍 100g 
红 花 150g 桃仁 200g 
获 炒 机 壳 100g 甘草 50g 
有 川 营 75g 牛 膝 150g 
桔梗 75g 
【 制 法 】 以 上 十 一 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 


粉末 加 炼 蜜 110 一 130g 制 成 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 了 本 品 为 神色 的 大 蜜 丸 ; 味 甜 辛 。 | 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :油管 含 淡 黄 色 或 
黄 棕 色 条 状 分 泌 物 ,直径 8~25pm( 柴 胡 )。 螺 纹 导 管 直 径 
14~50pm, 增 厚 壁 互相 连接 , 似 网 状 螺纹 导管 ( 川 营 )。 草 酸 
钙 方 晶 成 片 存在 于 薄 壁 组 织 中 ( 株 壳 )。 花 粉 粒 圆 球 形 或 椭圆 
形 , 直 径 约 60um, 外 壁 有 刺 , 具 3 个 萌发 孔 ( 红 花 ) 。 

(2) 取 本 品 9g, 加 硅 藻 土 6g, 研 名, 加 甲醇 50ml, 加 热 回 
流 60 分 钟 , 放 冷 ,离心 5 分 钟 , 取 上 清 液 , 蒸 干 , 残 清 加 水 
20ml 使 溶解 ,加 50% 乙 醇 10ml 及 稀 盐 酸 1ml, 播 匀 , 用 乙醚 
振 摇 提 取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 乙醚 提取 液 ( 酸 水 溶液 备用 )， 
用 水 洗涤 2 次 ,每 次 25ml, 弃 去 水 洗 液 ,乙醚 液 低 温 获 干 , 残 
潭 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 阿 魏 酸 对 照 品 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 2~6ul、 对 照 品 溶液 
2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 本 -甲酸 
《20 : 10 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 新 配制 的 1 中 
三 氧化 铁 溶液 与 1% 铁 氰 化 钾 溶 液 等 量 的 混合 溶液 ,在 日 光 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜 色 的 六 点 。 
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(3) 取 5 鉴别](2) 项 下 的 备用 酸 水 溶液 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 
提取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 ( 酸 水 溶液 备用 )， 
用 水 洗涤 2 次 ,每 次 25ml, 弃 去 水 洗 液 ,乙酸 乙 酯 液 燕 干 , 残 
酒 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 梭 壳 对 照 药 材 
1g, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 
溶液 。 再 取 柚 皮 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 供 
试 品 溶液 2~4 刀 .对照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 2p1, 分 别 点 
于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲 烷 -甲醇 -水 (13 : 6: 
2) 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 三 氧化 铝 
乙醇 溶液 ,在 105 人 加 热 10 分 钟 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 备用 酸 水 溶液 ,用 水 饱和 的 正 丁 
醉 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 取 半 量 的 正 
丁 醇 液 (剩余 量 备 用 ) ,用 氨 试 液 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 弃 去 氨 
洗 液 ,正本 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 牛 膝 对 照 药材 1g, 加 50% 甲 醇 25ml, 加 热 回流 1 小 
时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 水 20ml, 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 
次 ,每 次 25ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 正 丁 隙 饱和 的 水 洗 涝 2 
次 ,每 次 25ml, 弃 去 水 洗 液 , 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 
使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 B- 赔 皮 省 酮 对 照 品 和 芍药 
昔 对 照 品 ,分 别 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 
4~10 叫 .对 照 药材 溶液 6pl 和 对 照 品 溶液 各 2 岂 , 分 别 点 于 同 
一 硅胶 GFzs 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 氨 试 
液 (2: 4 : 8 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 
(254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 B- 暗 
皮 人 省 酮 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 喷 以 
5% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 芍药 苷 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

(5) 取 [鉴别 (4) 项 下 剩余 的 正 丁 醇 提 取 液 ,用 水 洗涤 2 
次 ,每 次 20ml, 弃 去 水 洗 液 , 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 Iml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药 材 1g, 加 乙醚 
40ml, 加 热 回流 1 小 时 , 滤 过 , 药 湘 加 甲醇 30ml, 加热 回流 1 
小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 40ml 使 溶解 ,用 正 丁 醇 振 播 
提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 水 洗涤 3 次 ,每 
次 20ml, 弃 去 水 洗 液 , 正 丁 醉 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶 
解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色 谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 

. 供 试 品 溶液 2~6pl、 对 照 药材 溶液 1p1, 分 别 点 于 同一 高 效 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 -甲酸 -水 (15 : 1 : 1 : 2) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 
105 心 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 荧 
光斑 点 。 | 

(6) 取 本 品 9g, 加 硅 藻 土 6g, 研 色 , 加 甲醇 50ml, 加热 回 
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血 府 逐 痕 丸 


流 60 分 钟 , 放 冷 ,离心 5 分 钟 ,了 到 上 清 液 , 减 压 回收 溶剂 并 车 
干 ,残渣 加 7%% 硫 酸 乙醇 溶液 -水 (1 : 3) 的 混合 溶液 20ml, 置 
水 浴 上 加 热 回流 3 小 时 , 放 冷 ,用 三 毛 甲 烷 振 播 提取 2 次 ,每 
次 20ml, 合 并 三 氯 甲烷 提取 液 ,用 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 弃 
去 水 洗 液 ,三 氯 甲 烷 液 用 适量 无 水 硫酸 钠 脱水 , 滤 过 ,滤液 蒸 
干 , 和 残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 桔 梗 对 照 
药材 1g, 加 7% 硫酸 乙醇 溶液 -水 (1 : 3) 的 混合 溶液 20ml, 同 
法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 
供 试 品 溶液 2 一 6 由、 对 照 药 材 溶 液 4pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 
GFzss 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷- 乙醚 (2 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 影 干 ,在 紫外 光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 再 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 WV A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 70% 乙 膊 为 流动 相 A,0. 1%% 磷 酸 洲 液 为 流动 相 
Bi; 芍药 苷 检测 波长 为 230nm, 柚 皮 苷 检测 波长 为 283nm; 理 
论 板 数 按 芍药 苷 峰 计算 应 不 低 于 5000。 


时 间 (min) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC%) 
0~25 24->40 76—>60 
25~26 40—>100 60—>0 
26~30 100 0 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 区 药 昔 对 照 品 和 查 皮 苷 对 照 品 适 


量 , 精 密 称 定 ,加 70% 乙 醇 制 成 每 lml 含 芍 药 背 30kg、 柚 皮 背 
45ng 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 混 
匀 , 取 约 1. 0g, 精 密 称 定 ,精密 加 入 70% 乙 醇 50ml, 称 定 重 
量 , 置 水 浴 上 加 热 回 流 45 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70% 乙 
醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 ,离心 (转速 为 每 分 钟 3000 转 )5 分 
钟 , 取 上 清 液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 丸 含 未 芍 以 芍药 背 (Cz Hzs O011) 计 ,不 得 少 于 
4.0mg; 含 菊 炒 可 壳 以 柚 皮 昔 (Cz Hss Ou ) 计 ,不 得 少 于 
8. 7mg。 

【功能 与 主治 】〗 活血 祛 瘀 , 行 气 止痛 。 用 于 气 滞 血 瘀 所 
致 的 胸痛 、 头 痛 日 久 、 痛 如 针 刺 而 有 定 处 、 内 热 烦 闽 、 心 尾 失 
卢 、 急 躁 易 怒 。 

【用 法 与 用 量 】 空腹 时 用 红糖 水 送 服 。 一 次 1~ 2 丸 ， 
一 日 2 次 。 

【注意 】 

【规格 】 

【 驰 藏 】 


鼠 食 辛 冷食 物 ;孕妇 禁用 。 
每 丸 重 9g 
密封 。 
。 27 。 
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血脂 康 胶 喜 
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【处 方 】 红 曲 

【 制 法 】 取 部 分 红 曲 ,粉碎 成 细 粉 ;剩余 红 曲 加 一 定 浓 
度 的 乙醇 回流 提取 二 次 , 滤 过 ,合并 滤液 ,回收 乙醇 ,浓缩 至 
适量 , 喷 人 红 曲 细 粉 中 , 制 颗粒 , 装 人 胶 襄 , 制 成 1000 粒 ， 
即 得 。 

【性 状 了 
气 微 酸 , 味 淡 。 

【鉴别 】 (1) 取 [含量 测定 ] 项 下 的 供 试 品 溶液 1ml, 置 
10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 VY A) 测 定 ,在 230nm、237nm 与 246nm 波长 处 有 最 大 
.吸收 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 0.3g, 加 75%% 乙 醇 3ml, 播 匀 ,超声 处 
理 20 分 钟 ,离心 , 政 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 红 曲 对 照 
药材 1g, 加 75% 乙 醇 5ml, 摇 匀 , 超 声 处 理 1 小 时 ,离心 , 取 上 
清 液 作 为 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 洛 伐 他 汀 对照 唱 , 加 75%% 乙 醇 
制 成 每 ml 含 0. 8mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 YB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲烷 -丙酮 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 晾 干 , 奔 以 5% 磷 钻 酸 乙醇 溶液 ,在 105 字 加热 至 斑点 显 色 
清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶 宫 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
I L)。 

【指纹 图 谱 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 (Cosmosil 5Cis-MS-I , 柱 长 为 25cm, 柱 内 径 为 
4. 6mm, 粒 径 为 5um); 以 乙 哺 为 流动 相 A, 以 0.05% 磷 酸 溶 
液 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;流速 为 每 分 钟 
lml; 柱 温 为 30'C ;检测 波长 为 256nm。 理 论 板 数 按 洛 伐 他 汀 
峰 计 算 应 不 低 于 40000 。 


本 品 为 硬 胶 赛 ,内 容 物 为 此 红色 的 颗粒 和 粉末 ， 


时 间 (Cmin) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0~45 25 一 84 75—>16 
45~55 84—>25 16->75 


55~65 25 75 


”参照 物 溶液 的 制备 ” 取 洛 伐 他 汀 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 乙 且 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 

匀 , 研 细 , 取 1. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 乙 且 

10ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250 双 ,频率 40kHz)30 
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分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 乙 脐 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 参照 物 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 记 录 65 分 钟 的 色谱 图 ,计算 相似 度 , 即 
得 。 

供 试 品 指纹 图 谱 中 应 呈现 十 个 与 对 照 指纹 图 谱 相对 
应 的 特征 峰 ,其 中 与 参照 物 峰 保 留 时 间 相 对 应 的 特征 峰 为 
S 峰 ;6 号 峰 与 S 峰 的 相对 保留 时 间 应 为 0.45~0. 65; 经 
二 极 管 阵列 检测 器 检测 ,在 271nm、281nm 处 有 最 大 吸收 ， 
在 293nm 处 有 最 大 吸收 或 肩 峰 。 供 试 品 指纹 图 谱 与 对 照 
指纹 图 谱 的 相似 度 不 得 低 于 0. 85。 
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对 照 指纹 图 谱 
烽 9 : 洛 伐 他 汀 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (75 : 25) 为 流动 相 ;检测 波长 为 237nm。 
理论 板 数 按 洛 伐 他 汀 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 洛 伐 他 汀 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 40ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 ，, 研 细 , 取 0. 3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 人 75% 
乙醇 10ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 
28kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 75% 乙 醇 补足 减 失 的 
重量 , 播 匀 ,离心 (转速 为 每 分 钟 2000 转 )5 分 钟 ,精密 量 取 上 
清 液 3ml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (200 一 300 目 , 4g, 内 径 为 
0. 9cm) 上 ,用 甲醇 22ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 置 25ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10ul1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 红 曲 以 洛 伐 他 汀 (Ca Hss O; ) 计 ,不 得 少 于 
2. 5mg。 

【功能 与 主治 】 化 汝 隆 脂 , 活 血 化 瘀 , 健 脾 消食 。 用 于 痰 
阻 血 六 所 致 的 高 脂 血 症 , 症 见 气短 .乏力 .头晕 .头痛 、 胸 问 、 腹 
胀 、 食 少 纳 呆 ; 也 可 用 于 高 脂 血 症 及 动脉 粥 样 硬化 所 致 的 其 他 
的 心 脑 主管 疾病 的 辅助 治疗 。 
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【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 粒 ,一 日 2 次 ,早晚 饭 后 服 
用 ; 轻 、 中 度 患 者 一 日 2 粒 ,晚饭 后 服用 。 或 遵 医嘱 。 

【注意 】 孕妇 及 哺乳 期 妇女 慎 用 。 饮 食 宣 清 淡 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 3g 

【贮藏 】 密封 。 

附 : 红 曲 标 准 


红 曲 


本 品 为 曲 功 科 真 菌 紫 色 红 曲 才 Monascus purpureus 
Went CGMCC NO. 0272 菌株 ,接种 于 称 米 (去 皮 种 仁 ) 上 ,经 
人 工 培养 制 成 。 

[性 状 ] 本 品 为 暗 红色 或 紫红 色 至 浅 红 棕色 的 不 规则 里 
粒 或 团 块 ,大 小 不 一 , 质 酥 脆 , 易 碎 , 汤 面 红 色 至 粉红 色 ; 气 微 ， 
味 淡 。 

[鉴别 ] (1) 取 [含量 测定 3 项 下 的 供 试 品 溶液 2ml, 置 
I0ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 V A) 测定 ,在 230nm、237nm 与 246nm 的 波长 处 有 最 
大 吸收 。 

(2) 取 本 品 粉 示 lg, 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 75%% 乙 醇 5ml， 
摇 匀 ,超声 处 理 1 小 时 ,离心 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 红 曲 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 洛 伐 他 汀 
对 照 品 ,加 75% 乙 醇 制 成 每 lml 含 0. 8mg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YL B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 
各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 氧 甲烷 -丙酮 (4 : 
1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 磷 钼 酸 乙 醇 溶 液 ,在 
105 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 。 

[检查 ] 水 分 不 得 过 9.0%( 附 录 芝 H)。 

总 灰分 不 得 过 2.5% (附录 区 K)。 

[指纹 图 谱 】 了 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WDD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 同 血 脂 康 胶囊 [指纹 图 谱 ] 


部 
。 


参照 物 溶液 的 制备 ” 同 血脂 康 胶 宫 [指纹 图 谱 ] 项 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 
瓶 中 ,精密 加 入 乙 且 10ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 
250W ,频率 40kHz) 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 乙 且 补 足 
减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 参照 物 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20pl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 ,记录 65 分 钟 内 的 色谱 图 ,计算 相似 度 ， 
即 得 。 

供 试 品 指纹 图 谱 中 应 星 现 十 个 与 对 照 指纹 图 谱 相 对 应 的 
特征 峰 , 其 中 6 号 峰 与 S 峰 的 相对 保留 时 间 应 为 0.45~ 
0. 65; 经 二 极 管 阵列 检测 器 检测 ,在 271nm、281nm 处 应 有 最 
大 吸收 ,在 293nm 处 有 最 大 吸收 或 肩 峰 。 供 试 品 指纹 图 谱 与 
对 照 指纹 图 谱 的 相似 度 不 得 低 于 0. 85 。 


%GS) 


0246810121416182022242628303234363840424446485052545658 6062 64 分 钟 


对 照 指 纹 图 谱 
峰 9: 洛 伐 他 汀 

[含量 测定 ] 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (75 : 25) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 237nm。 
理论 板 数 按 洛 伐 他 汀 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 洛 伐 他 汀 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 约 1g, 精 密 称 定 , 置 
10ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 75% 乙 醇 10ml, 密 塞 , 称 定 重 
量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 28kHz)1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 75% 乙 醇 补足 减 失 的 重量 , 扬 匀 ,离心 (转速 为 每 分 
钟 2000 转 )10 分 钟 , 精 密 量 取 上 清 液 3ml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 
(200 一 300 目 ,4g, 内 径 为 0. 9cm) 上 ,用 甲醇 22ml 洗 脱 ,收集 
洗 脱 液 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
和信 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 洛 伐 他 汀 (Czs Has O; ) 不 得 少 于 0. 22%。 

[贮藏 7 置 阴凉 干燥 处 , 防 蛙 。 


防风 通 圣 颗粒 
Fangfeng Tongsheng Keli 
【处 方 〗 防风 75. 5g 莉 芥 穗 37. 8g 
薄荷 75. 5g 麻黄 75. 5g 
大 黄 75. 5g 芒硝 75.5g 
杖 子 37. 8g 滑石 453g 
桔梗 151g 石膏 151g 
川 营 75. 5g 当归 75. 5g 
白 芍 75. 5g 黄 苓 151g 
连 起 75. 5g 甘草 302g 


白术 ( 炒 )37. 8g 
【 制 法 】 以 上 十 七 味 , 防风、 莉莉 穗 、 川 敬 、 当 归 、 薄 荷 、 
麻黄 . 连 翘 加 水 温 浸 1 一 2 小 时 后 , 燕 馅 提取 挥发 油 ,挥发 油 备 
。29 。 
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用 ;药酒 与 其 余 大 黄 等 十 昧 加 水 前 者 二 次 ,每 次 1 小 时 ,前 流 
滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 适量 ,加 入 糊 精 适量 , 制 颗粒 ,干燥 , 喷 
入 上 述 挥发 油 , 混 匀 ,密闭 24 小 时 , 制 成 1000g, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 黄 色 至 棕 褐 色 的 颗粒 ; 气 香 , 味 甘 、 咸 、 
微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 1. 5g, 研 细 , 置 增 坑 中 , 炽 灼 至 完全 
炭化 ; 放 冷 , 残 洁 加 水 5ml, 搅 拌 , 滤 过 。 取 滤液 2ml, 加 稀 醋 酸 
至 溶液 呈 中 性 后 ,加 乙醇 4 滴 , 加 醋酸 氧 销 锌 试 液 lml, 即 生 
成 黄色 沉淀 。 另 取 滤 液 2m1, 加 氮 化 钢 试 液 1 滴 , 即 生成 白色 
沉淀 ,沉淀 在 盐酸 和 硝酸 中 均 不 溶解 。 

(2) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 用 水 20ml 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 播 提 
取 2 次 ,每 次 20ml, 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提取 液 , 燕 干 , 残 漆 加 甲醇 2ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 5- O - 甲 基 维 斯 阿 米 醇 荫 对 
” 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 深 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 6j、 
对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 四 
烷 - 甲 醇 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,了 到 出 , 脉 干 , 喷 以 10% 硫 
酸 乙醇 溶液 ,在 105 必 加 热 约 3 分钟 ,在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 区 和 干 ,残渣 用 水 10ml 溶解 ,用 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 
调节 pH 值 至 10, 用 三 氯 甲 烷 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 
三 氨 甲 烷 提取 液 ,低温 车 干 , 残 渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶 液 。 另 取 盐 酸 麻黄 碱 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 
验 ,吸取 供 试 品 溶液 4 一 8xl、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 - 浓 氨 试 深 (4 : 1 : 0. 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 喷 以 蔓 三 酮 试 液 ,在 105C 加 热 至 
斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 
谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 盐酸 溶液 (3 一 20)10ml, 混 匀 ， 
加 三 氯 甲 烷 30ml, 加 热 回流 1 小 时 ,分 取 三 氧 甲烷 液 , 燕 
干 , 残 污 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 
对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 页 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -甲酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 -水 (6 : 2 : 
“0.4 :0.1:1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 的 橙黄 色 荧光 斑点 。 置 氨 燕 气 中 矢 后 ， 
斑点 变 为 红色 。 

(5) 度 [鉴别 1(2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 板 子 戎 对照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 深 液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YL B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 
5 器 对 照 品 溶液 2wl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G. 薄 层 板 上 ,以 三 氧 

。30 。 


甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7 ; 2)10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 
剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 醛 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 
至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 

(6) 取 本 品 15g, 研 细 , 加 7% 硫酸 乙醇 溶液 -水 (1 : 3) 的 
混合 溶液 40ml, 加热 回 流 3 小 时 , 放 冷 ,用 三 氯 甲烷 振 摇 提 取 
2 次 ,每 次 20ml, 合 并 三 氯 甲 烷 提 取 液 ,用 水 30ml 洗涤 , 弃 去 
水 洗 液 ,三 氯 甲 烷 液 用 铺 有 无 水 硫酸 钠 的 漏斗 滤 过 ,滤液 燕 
于 ,和 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 村 梗 对 照 
药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 乙 醚 (1 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 距 
以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

(7) 取 本 品 20g, 研 细 , 加 乙醚 100ml, 加 热 回流 1 小时, 滤 
过 ,滤液 回收 溶剂 至 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 当 归 、 川 营 对 照 药材 各 0. 5g, 分 别 同 法 制 成 对 照 
药材 溶 注 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 
20py1、 对 照 药材 溶液 各 4j1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
石油 醚 (30 一 60C )- 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 际 
干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(8) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 15ml 使 溶解 ,用 乙醚 振 播 提取 
2 次 ,每 次 15ml, 弃 去 乙醚 液 ,水 溶液 用 稀 盐 酸 调 节 pH 值 至 
1~2, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 10ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提 
取 液 , 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
黄 苓 背 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 
各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 - 甲 
酸 -水 (5 : 3 : 1: 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 2%% 三 毛 
化 铁 乙 醇 溶液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 斑点 。 

《9) 取 本 品 1. 5g, 研 细 ,加 0. 5molL 盐酸 溶液 5ml, 振 揪 
10 分 钟 ,离心 ,残渣 加 50%% 乙醇 30ml, 用 碳酸 钠 溶 液 调节 
PH 值 至 7, 加 热 回 流 提取 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 近 干 , 残 
潭 加 50% 乙 醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 
照 药材 0. 3g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 
菏 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 - 冰 醋 酸 -水 (15 : 1 ; 1 : 2) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 
热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 


斑点 。 
【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 ( 附 
录 工 C)。 
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【含量 测定 】 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 捕 -1%% 磷 酸 溶液 (6 : 94) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 207nm。 理 论 板 数 按 盐酸 麻黄 碱 峰 计算 应 不 低 于 3000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 麻黄 碱 对 照 品 10mg, 精密 称 
定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 。 精 密 
量 取 2ml, 置 25ml 量 瓶 , 用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 勺 , 即 得 (每 
iml 含 盐酸 麻黄 碱 8ug) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 
甲醇 50ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 120W ,频率 40kHz)45 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50%% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 ， 
滤 过 。 精 密 量 取 续 滤液 sml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 
目 ,2 g, 内 径 为 1.5cm) 上 ,用 50% 甲 醇 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 
24ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 
滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 麻黄 以 盐酸 麻黄 碱 (CoHsNO 。， HClD 计 ,不 
得 少 于 0.70 mg。 

黄 芝 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 如 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0.4% 磷 酸 溶液 (47 : 53) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 蕉 苷 峰 计算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
70%% 乙 醇 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 ，, 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 精 密 加 入 70% 乙 醇 50ml, 称 定 
重量 ,超声 处 理 (功率 120W, 频 率 40kHz)1 小 时 , 放 冷 ,再 称 
定 重量 ,用 70% 乙 醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
和信 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 黄 芬 以 黄 芬 音 (Ca His On ) 计 ,不 得 少 于 
12. 0mg。 

【功能 与 主治 】 解 表 通 里 ,清热 解毒 。 用 于 外 寒 内 热 , 表 
里 俱 实 , 恶 寒 壮 热 ,头痛 咽 干 ,小 便 短 赤 ,大 便秘 结 , 疗 疾 初 起 ， 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 1 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 

【规格 】 每 袋 装 3g 

【贮藏 】 密封 。 


麻黄 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 


溶液 与 供 试 品 溶液 各 20p1, 注 


袋 ,一 日 2 次 。 
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妇科 千金 胶囊 


妇科 千金 胶 圳 
Fuke Qianjin Jiaonang 
【处 方 】 于 斤 拔 金 樱 根 
穿心莲 功劳 木 
单 面 针 当归 
鸡 血 芯 党 参 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,穿心莲 粉碎 成 粗 粉 ,用 85% 乙 醇 加 
热 回 流 提取 二 次 ,每 次 3 小 时 ,合并 提取 液 , 滤 过 , 滤 渣 备 
用 ,滤液 回收 乙醇 并 浓缩 ;当归 粉碎 成 粗 粉 , 用 70 名 乙醇 作 
溶剂 , 浸 溃 96 小 时 后 缓 缓 渗 渡 ,收集 渗流 液 , 药 湘 备 用 , 渗 
渡 液 回收 乙醇 并 浓缩 ; 单 面 针 、 功 劳 木 加 水 前 者 二 次 ,第 一 
次 3 小 时 ,第 二 次 2. 5 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 ;其 余 
千斤 拨 等 四 味 加 水 亡者 二 次 ,第 二 次 前 者 时 加 入 上 述 穿 心 
莲 和 当归 的 药 渣 ,每 次 2 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 ， 
与 上 述 三 种 浓缩 液 混 匀 。 取 五 分 之 四 量 的 混合 液 , 加 入 适 
量 倍 他 环 糊 精 和 糊 精 , 喷 雾 干 燥 成 干 膏 粉 ,加 入 剩余 的 混合 
液 , 混 匀 , 制 颗 粒 , 干 燥 , 加 入 适量 微粉 硅胶 , 混 匀 , 装 人 胶 
赛 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 囊 , 内 容 物 为 棕 黄色 至 棕 褐 色 的 粉 
末 和 颗粒 ; 气 微 , 味 苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 内 容 物 2g, 加 乙醇 20ml, 超 声 处 理 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 穿 心 莲 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 
液 。 再 取 脱 水 穿心莲 内 酯 对 照 品 、 穿 心 莲 内 酯 对 照 品 ,加 乙醇 
制 成 每 lml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 (4 : 
3 : 0.4) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (254nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 2. 5g, 加 甲醇 30ml, 加 热 回 流 15 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 2%% 盐 酸 溶液 20ml 使 溶解 , 滤 过 , 滤 
液 用 浓 氨 试 液 调节 pH 值 至 9 一 10, 用 二 氯 甲烷 振 摇 提 取 2 
次 ,每 次 15ml, 合 并 二 氧 甲 烷 提 取 液 ,车 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 湾 液 。 另 取 功 劳 木 对 照 药 材 0. 5g, 加 甲 
醇 15ml, 加 热 回 流 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒜 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 
使 溶解 ,作为 对 照 药 材 深 液 。 再 取 盐 酸 小 网 碱 对 照 品 .盐酸 巴 


” 马 汀 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 0. 5mg 的 混合 溶液 , 作 


为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 
溶液 15p1、 对 照 药材 溶液 5pl 和 对 照 品 溶液 3p1, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 冰 醋酸 -水 (7 : 1 : 2) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 ,上 蚊 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
。 31 。 
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色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 [ 上 鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 当 归 对 照 药材 1g, 加 乙醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 燕 干 , 残 酒 加 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 4pl1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ， 
在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 1g, 加 乙醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,加 在 中 人 性 氧化 铅 柱 
(100~200 目 ,5g, 柱 内 径 为 1~1.5cm) 上 ,用 40%% 甲 醇 100ml 
洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 荧 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 党 参 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 人 风 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 
点 于 周一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 -乙醇 -水 (15 : 3 : 2) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 , 哮 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,在 105'C 
加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 
照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 六 点 。 

【检查 】 应 符合 胶 事 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
下 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硕 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 为 流动 相 A, 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规 
定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 225nm。 理 论 板 数 按 脱水 穿 心 
， 莲 内 酯 峰 计算 应 不 低 于 2000。 


时 间 (min》 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~17 45 55 
17~40 45—>55 55—>45 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 穿 心 莲 内 酯 对 照 品 、 脱 水 穿心莲 
内 酯 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 50pg 的 
混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 , 取 约 0. 25g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 200W, 频率 
40kHz)45 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
"人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 穿心莲 以 穿心莲 内 酯 (Cz。 Hso O; ) 和 脱水 穿 
心 莲 内 酯 (Co HzsO4) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 1. 6mg。 

【功能 与 主治 】 清热 除湿 , 益 气 化 瘀 。 用 于 湿热 疗 阻 所 
致 的 带 下 病 、 上 腹痛 , 症 见 带 下 量 多 、 色 黄 质 稠 、 臭 秽 , 小 腹 疼痛 ， 
腰 允 酸 痛 , 神 疲乏 力 ;慢性 盆腔 炎 .子宫 内 膜 炎 慢性 宫颈 炎 见 
上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 粒 , 一 日 3 次 ,14 天 为 一 
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疗程 ; 温 开 水 送 服 。 
【注意 】 孕妇 禁用 ; 忌 食 辛 辣 。 
【规格 】 每 粒 装 0. 4g 
【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 干燥 处 。 


- 蕊 英 强 心 胶 喜 
Qili Qiangxin Jiaonang 

【处 方 】 黄芪 450g 人 参 225g 

黑 顺 片 112. 5g 丹参 225g 

曹 英子 150g 泽 演 225g 

玉 竹 75g 桂 枝 90g 

红 花 90g 香 加 皮 180g 

陈皮 75g 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 ,黄芪 、 鞍 荫 子 . 泽 沽 .人 参 、 香 加 皮 
加 70% 乙 醇 加 热 回流 提取 二 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 
时 ,提取 液 滤 过 , 滤液 减 压 回收 乙醇 ,浓缩 至 相对 密度 为 
1.25~1. 30(60" ) 的 稠 膏 , 备 用; 桂 枝 .陈皮 水 蒸气 蒸馏 提取 
挥发 油 ,收集 挥发 油 , 备 用 ; 提 油 后 的 水 溶液 滤 过 ,备用 ;药酒 
再 加 水 前 者 1 小 时 , 滤 过 ,与 备用 滤液 合并 ,备用 ; 黑 顺 片 .六 
参 . 玉 竹 、 红 花 加 水 煎 煮 二 次 ,每 次 2 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 , 滤 
液 与 桂 枝 和 陈皮 的 水 煎 液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.25 一 
1. 30(60'C) ,加 乙醇 ,使 含 醇 量 达 70% ,在 4C 以 下 静 置 24 小 
时 , 滤 过 ,滤液 减 压 回收 乙醇 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 25 一 1. 30 
(60C ) ,与 上 述 备用 稠 膏 合 并 ,在 65 一 70C 干 燥 。 干 膏 粉 碎 
成 细 粉 ,加 入 适量 糊 精 , 制 颗 粒 , 喷 人 挥发 油 , 混 匀 , 装 和 人 胶囊， 
制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 圳 ,内 容 物 为 棕 褐色 至 黑 褐 色 的 颗 
粒 ; 味 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 [含量 测定 ] 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 人 参 皂 背 Rb 对照 品 ,人参 皂 并 Rb: 对 照 品 和 
人 参 皂 背 Rf 对照 品 ,分 别 加 甲醇 制 成 每 lmi 含 0. 2mg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 [含量 测定 ] 项 下 的 方法 试验 ,吸取 对 
照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5 一 15 岂 ,注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 。 供 试 品 色谱 中 应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相 对 应 
的 色谱 峰 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 2g, 加 甲醇 25m], 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 。 残 漆 用 水 25ml 溶解 , 滤 过 ,滤液 用 盐酸 调节 
pH 值 至 1~2, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 乙 
酸 乙 酯 提取 液 , 燕 干 , 残 酒 加 无 水 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 丹 参 对 照 药材 0. 5g ,加 水 30ml, 加 热 回流 30 分 
钟 , 放 冷 , 滤 过 , 取 滤液 , 自 “ 用 盐酸 调节 pH 值 至 1 一 2 起 , 同 
供 试 品 溶液 制备 方法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 3 一 7? 由, 分别 点 于 同一 夺 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 -二 氧 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (5 :5:5: 
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0. 8) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 ,时 以 2%% 三 氯 化 铁 乙醇 游 
液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 主 斑点 。 

(3) 取 [含量 测定 ] 项 下 供 试 品 溶液 制备 项 的 备用 甲醇 溶 
液 ,浓缩 至 约 2ml, 作为 供 试 晶 溶液 。 另 取 香 加 皮 对 照 药材 
0. 5g, 加 里 醇 10ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 
2ml, 作 为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YI B) 试 验 , 吸 
取 供 试 品 溶 液 5 一 100ul, 对 照 药 材 溶液 2 一 4 由 ,分 别 点 于 同一 
硅胶 GF 薄 层 板 上 ,以 石油 栈 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 - 冰 栈 酸 
(20 : 3 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 景 干 ,在 紫外 光 (254nm) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 2g, 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 乙醇 20ml, 密 
塞 ,浸泡 20 分 钟 , 振 播 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 桂 皮 醛 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 Iml 含 1pl 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 
10~15pl、 对 照 品 溶液 2 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
石油 醚 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
陈 于 , 喷 以 二 硝 基 葵 肝 乙醇 试 液 , 放 置 约 5 分 钟 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 斑点 。 

(5) 取 [鉴别 (3) 项 下 的 供 试 品 溶液 , 燕 干 ,残渣 加 水 
10ml 使 溶解 ,用 三 氯 甲 烷 振 播 提 取 2 次 ,每 次 15ml, 再 用 乙酸 
乙 酯 15ml 振 播 提取, 乙酸 乙 酯 液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 橙 皮 童 对照 品 , 加 甲醇 制 成 人 饱和 浒 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Yi B) 试 验 ,吸取 供 
试 品 溶液 5 一 10 风 对照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 所 甲烷 -乙酸 乙 酶 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10°C 以 
下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 , 罩 4C 以 下 展开 ,， 取 出, 晾 干 , 喷 
以 三 氯 化 铝 试 液 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 乌 头 碱 限量 取 本 品 内 容 物 18g, 置 具 塞 锥 形 
撼 中 ,加 氨 试 液 10ml, 振 摇 30 分 钟 , 加 乙醚 100ml, 密 塞 , 振 播 
15 分 钟 ,放置 24 小 时 ,分 取 乙 醚 液 , 滤 过 ,用 乙醚 10ml 洗涤 
滤 酒 及 滤纸 ,合并 乙醚 ,低温 蒸 干 ,残渣 用 无 水 乙醇 溶解 并 转 
移 至 2ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 乌 头 碱 对 照 品 ,加 无 水 乙醇 制 成 每 lml 含 1. 0mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 
品 溶液 12pl、 对 照 品 溶液 5x1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙醚 -乙醇 (6.4 : 3.6 :1) 为 展开 剂 , 置 氨 
节 气 饱和 的 展开 包 内 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 镑 钾 试 
液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
” 置 上 出 现 的 兽 点 应 小 于 对 照 品 的 斑点 ,或 不 出 现 斑点 。 

其他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 LL)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (30 : 70) 为 流动 相 ; 柱 温 为 30°C ;用 燕 发 
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光 散 射 检测 器 检测 。 理 论 板 数 按 黄 蕊 甲 音 峰 计算 应 不 低 于 
4000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芮 甲 昔 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 70% 甲 醇 制 成 每 lml 含 80pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
名, 研 细 , 取 约 2g, 精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 甲醇 
50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 250W ,频率 40kHz)30 
分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤 液 20ml( 剩 余 甲醇 溶液 备用 ) , 蒸 干 , 残 漆 用 3% 
氨 氧 化 钠 溶 液 20ml 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 正 丁 醇 饱 和 的 水 洗涤 2 次 ， 
每 次 25ml, 合 并 水 洗 液 ,用 水 饱和 正 丁 醇 20ml 振 播 提取 , 合 
并 正 丁 醇 液 ,车 干 ,残渣 用 70% 甲 醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 
中 ,加 70% 甲 醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 5pl 与 15ul\ 供 试 品 溶液 
5 一 15p1, 注 入 高 效 液 相 色 谱 仪 ,测定 ,用 外 标 两 点 法 对 数 方 程 
计算 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄 忒 以 黄芪 甲 苷 (Cu Hes Ow) 计 , 不 得 少 于 
0. 12mg。 

【功能 与 主治 】 益 气 温 阳 ,活血 通 络 ,利水 消 肿 。 用 于 冠 
心病 ,高 血压 病 所 致 轻 、 中 度 充 血性 心力 衰竭 证 属 阳 气 虚 乏 ， 
络 六 水 停 证 , 症 见 心慌 气短 , 动 则 加 剧 ,夜间 不 能 平 卧 ,下 肢 浮 
肿 , 倦 愈 乏 力 ,小 便 短 少 , 口 唇 青 紫 , 医 寒 肢 冷 , 咳 吐 稀 白 痰 。 

【用 法 与 用 最 口服 。 一 次 4 粒 , 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 3g 

【贮藏 3 密封 。 
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【处 方 】 连 普 255g 金银花 255g 
炙 麻 黄 85g 炒 苦 杏 仁 85g 
石膏 255g 板蓝根 255g 
绵 马 贯 众 255g 鱼 腥 草 255g 
广 项 香 85g 大 黄 51g 
红 景 天 85g 薄荷 脑 7.5g 
甘草 85g 


【 制 法 】 以 上 十 三 味 , 广 获 香 加 水 燕 馏 提取 挥发 油 ,收集 
挥发 油 , 水 提取 液 滤 过 ,备用 ; 连 想 、 灾 麻黄 、 鱼 腥 草 .大 黄 用 
70% 乙 醇 加 热 回 流 提 取 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1.5 小 
时 ,提取 液 滤 过 ,合并 ,回收 乙醇 ,备用 ;金银花 .石膏 、 板 蓝 根 、 
绵 马 贯 众 . 甘 草 、 红 景 天 加 水 前 煮 至 沸 , 加 入 炒 苦 杏仁 , 煎 煮 二 
次 ,第 一 次 1.5 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,加 
入 广 荤 香 提 油 后 备用 的 水 溶液 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.10~ 
1.15(60C ) ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 70%, 在 4 冷藏 24 小 时 , 滤 
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过 ,滤液 回收 乙醇 ,与 上 述 连 旋 等 四 味 的 备用 醇 提 取 液 合并 ， 
浓缩 至 相对 密度 为 1.15 一 1. 20(60'C), 喷 雾 干 燥 , 与 适量 淀 
粉 . 糊 精 及 微 晶 纤维 素 混 合 均匀 ,加 乙醇 制 颗粒 ,在 607C 烘 
干 , 将 薄荷 脑 和 广 绑 香 挥 发 油 加 入 到 二 氧化 硅 及 微 晶 纤维 素 
中 , 混 匀 ,与 上 述 晒 粒 混 匀 ,密闭 30 分 钟 ,压制 成 1000 片 , 包 
薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 薄膜 衣 后 显 黄 棕色 至 棕 
褐色 ; 气 微 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 6 片 , 研 细 , 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 
10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 莱 干 ,残渣 用 水 10ml 溶解 ,转移 至 分 液 漏 
斗 中 ,用 乙醚 振 摇 提取 2 次 ,每 次 10ml, 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 
10ml 振 播 提取 , 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 金 银 花 对 照 药材 0. 5g, 加 甲醇 8ml, 超 声 处 
理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 ee 
品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 页 B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 We 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 丁 酯 -甲酸 -水 (14 : 
a de a 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相对 应 的 位 置 上 ， 
至 少 显 两 个 相同 颜色 的 荧光 斑点 ;在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 闹 点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 甘 草 对 照 药材 lg, 加 甲醇 8ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,小 
液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YB) 试验, 吸取 
供 试 品 溶液 4~8 岂 对照 药 材 溶液 4yl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
. 薄 层 板 上 ,以 三 所 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 6 : 2)10'C 以 下 放置 的 
下 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶 
液 ,在 105'C 加 热 至 讽 点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 主 
斑点 。 

(3) 取 本 品 8 片 , 研 细 , 加 乙醇 10ml, 超 声 处 理 10 分 钟 ， 
静 置 ,上 清 液 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0. 5g, 加 
甲醇 3ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 鱼 腥 草 对 照 药材 
0. 5g, 加 甲醇 5ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药 
材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 
各 4~8ul, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 
酯 -甲酸 (4 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 大 黄 对 照 药 材 色谱 相 
应 的 位 置 上 ,至 少 显 两 个 相同 的 栖 黄 色 荧 光斑 点 ;在 与 鱼 胆 草 
对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 ,至 少 显 三 个 相同 颜色 的 荧光 主 
斑点 。 

(4) 取 [ 鉴 别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶 渡 作 为 供 试 品 溶液 。 另 
取 盐 酸 麻黄 磊 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 Img 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 
溶液 5~10p1, 对 照 品 溶液 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 握 甲 烷 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (20 : 4 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 节 三 酮 试 液 ,在 105'C 加 热 至 广 点 显 色 清 

。34 。 
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晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 4 片 , 研 细 ,加 石油 醚 (60~90'C)5ml, 振 摇 2 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 薄 荷 脑 对 照 品 ,加 甲 
醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 4~~8nl、 对 照 品 溶液 
2p1 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 
(4 : 工 ; 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 景 二 , 喷 以 2% 香草 醋 硫 
酸 溶液 ,在 105 它 加热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 对 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑 
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【检查 】 山 银 花 ” 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 甲醇 20ml, 超 
声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 
饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 
试 液 洗 涤 2 次 ,每 次 30ml, 正 丁 醇 液 薰 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 灰 秸 毛 忍冬 皂苷 乙 对 照 品 , 加 甲 
醇 制 成 每 Iml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 4pyl、 对 照 品 溶液 25 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷- 甲醇- 水 (6 : 4 : 1) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫酸 乙醇 溶液 , 在 
105 它 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 ,不 得 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WE D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅 烧 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (22 : 78) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 205nm。 理 论 板 数 按 连 邦 苷 峰 计算 应 不 低 于 3500 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 连 疙 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 Iml 含 4yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。” 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 取 
0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 20ml, 密 塞 ， 
称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)20 分 钟 , 放 冷 ， 
再 称 定 重 量 , 用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 5ml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,3g, 柱 内 径 为 
lcem) 上 ,用 水 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 于 25ml 量 瓶 中 并 至 刻度 , 摇 
名 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 
20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 连 邦 以 连 考 背 (Cz Has Ou ) 计 ,不 得 少 于 
0. 17mg。 

【功能 主治 】 清 疝 解 毒 , 宣 肺 泄 热 。 用 于 治疗 流行 性 感 
冒 属 热 毒 效 肺 证 , 症 见 发 热 , 恶 寒 , 肌 肉 酸 痛 , 鼻 塞 流 涕 ,咳嗽 ， 
头痛 , 咽 干 咽 痛 , 舌 偏 红 , 苦 黄 或 黄 且 。 

【用 法 用 量 】 口服 。 一 次 4 片 , 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 片 重 0. 35g 

【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 处 。 
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【处 方 】 连 起 255g 金银花 255g 
炙 麻 黄 85g 炒 苦 杏 仁 85g 
石 喜 255g 板蓝根 255g 
绵 马 贯 众 255g 鱼 腥 草 255g 
广 警 香 85g 大 黄 51g 
红 景 天 85g 薄荷 脑 7. 5g 
甘草 85g 


【 制 法 】 以 上 十 三 味 , 广 蓝 香 加 水 蒜 馅 提取 挥发 油 ,收集 
挥发 油 , 水 提取 液 滤 过 ,备用 ; 连 起 、 灾 麻黄 、 鱼 腥 草 、 大 黄 用 
70% 乙 醇 提取 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1.5 小 时 ,提取 液 
滤 过 ,合并 ,回收 乙醇 、 备 用 ;金银花 ,石膏 板蓝根 、 绵 马 贯 众 、 
甘草 , 红 景 天 加 水 前 者 至 沸 , 加 入 炒 苦 杏 仁 ,前 疼 二 次 ,第 一 次 
1.5 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,加 入 广 董 香 提 
油 后 备用 的 水 溶液 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 10 一 1.15(60C)， 
加 乙醇 使 含 醇 量 达 70% ,在 4C 冷 藏 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 
乙醇 ,与 上 述 连 起 等 四 味 的 备用 醇 提取 液 合并 ,浓缩 至 相对 密 
度 为 1.15~1. 20(60"C ) ,喷雾 干燥 ,与 适量 淀粉 混 匀 , 制 成 颗 
粒 , 干 燥 , 过 得 ,得 出 适量 细 粉 ,将 薄荷 脑 . 广 蓝 香 挥发 油 用 适 
量 乙醇 溶解 , 哮 入 细 粉 中 , 混 匀 ,与 上 述 颗 粒 混 匀 ,密闭 30 分 
钟 , 装 人 胶 事 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 计 ,内 容 物 为 棕 黄色 至 黄 褐 色 的 颗 
粒 和 粉末 ; 气 微 香 , 味 微 营 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 2g, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 
10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 漆 用 水 10ml 溶解 ,转移 至 分 液 漏 
斗 中 ,用 乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 10ml, 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 
10ml 振 摇 提取 , 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 金 银 花 对 照 药 材 0. 5g, 加 甲醇 8ml, 超 声 处 
理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 绿 原 酸 对 照 
品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 4 一 8p, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 丁 酯 -甲酸 -水 (14: 5 : 
5) 的 上 层 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 影 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相对 应 的 位 置 上 ,至 
少 显 两 个 相同 颜色 的 荧光 斑点 ;在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 甘 草 对 照 药材 1g, 加 甲醇 8ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WH B) 试 验 ,吸取 
供 试 品 溶液 4 一 8 由 对 照 药材 溶液 4ul, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 - 甲 醇 -水 (13 : 6 : 2)10%C 以 下 放置 的 
下 层 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ， 


在 105C 加 热 至 兽 点 显 色 清 晰 ,日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 主 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 3g, 加 乙醇 10ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 静 
置 ,上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0. 5g, 加 甲 
醇 3ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 鱼 腥 草 对 照 药材 0. 5g， 
加 甲醇 5ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 , 滤液 作为 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 
4~8p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 - 
甲酸 (4 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 大 黄 对 照 药 材 色谱 相 
应 的 位 置 上 ,至少 显 两 个 相同 的 橙黄 色 荧光 斑点 ;在 与 鱼 胆 草 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 ,至 少 显 三 个 相同 颜色 的 荧光 主 
斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 盐 酸 麻 黄 碱 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 菏 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 
溶液 5~10ul、 对 照 品 溶液 5wl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氧 甲 烷 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (20 : 4 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 曹 三 酮 试 液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 
晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 1. 5g, 加 石油 栈 (60~90C)5ml, 振 播 2 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 薄 荷 脑 对 照 品 , 加 甲 
醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 供 试 唱 深 液 4 一 8A、 对 照 品 溶液 
4pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 己 煤 -乙酸 乙 酯 - 甲 
酸 (4: 1: 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 2% 香 草 醋 
硫酸 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ;在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相对 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

【检查 】 山 银 花 ” 取 本 品 内 容 物 3. 5g, 加 甲醇 20ml, 超 
声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 
饱和 的 正 丁 醇 振 扬 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 
试 液 洗涤 2 次 ,每 次 30ml, 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 灰 秸 毛 忍冬 皂 昔 乙 对 照 品 ,加 甲 
醇 制 成 每 lml 含 Img 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 清 层 色谱 
法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 4 以 .对 照 品 溶液 2p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (6 : 4 : 1) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 
105\C 加 热 至 班 点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ,不 得 显 相同 颜色 的 斑点 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 L)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 腑 -0. 1% 磷 酸 溶 液 (22 : 78) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 205nmi 理 论 板 数 按 连 犯 昔 峰 计算 应 不 低 于 3500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 连 考 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 

。 35 。 
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加 50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 4pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 取 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 甲醇 20ml, 密 
塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)20 分 钟 , 放 
冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 sml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,3g, 内 径 为 
lcm) 上 ,用 水 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 于 25ml 量 瓶 中 并 至 刻度 , 揪 
匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 连 杷 以 连 杷 背 (Cx Hs Ou ) 计 ,不 得 少 于 
0. 17mg。 

【功能 与 主治 】 清瘦 解毒 , 宣 肺 泄 热 。 用 于 治疗 流行 性 
感冒 属 热 毒 袭 肺 证 , 症 见 发 热 , 恶 寒 , 肌 肉 酸痛 ,鼻塞 流 涕 , 咳 
嗽 ,头痛 , 咽 干 咽 痛 ; 舌 偏 红 , 苔 黄 或 黄 妥 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 粒 , 一 日 3 次 。 

【注意 】 风寒 感冒 者 慎 服 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 35g 


【贮藏 》 密封 , 置 阴凉 处 。 
连 花 清 瘟 颗 粒 
Lianhuagingwen Keli 
【处 方 】 连 孝 170g 金银花 170g 
炙 麻 黄 57g 炒 苦 杏仁 57g 
石膏 170g 板蓝根 170g 
编 马 贯 众 170g 鱼 腥 草 170g 
广 获 香 57g 大 黄 34g 
红 景 天 57g 薄荷 脑 5. 0g 
甘草 57g 


【 制 法 】 以 上 十 三 味 , 广 蓝 香 加 水 蒸 馅 提取 挥发 油 ,收集 
挥发 油 , 水 提取 液 滤 过 ,备用 ; 连 旋 \ 炙 麻黄 、 鱼 腥 草 、 大 黄 用 
70% 乙 醇 加 热 回流 提取 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1.5 小 
时 ,提取 液 滤 过 ,合并 ,回收 乙醇 ,备用 ;金银花 .石膏 ,板蓝根 、 
编 马 贯 众 . 甘 草 、 红 景 天 加 水 前 者 至 沸 ,加 入 炒 苦 杏仁 ,前 者 二 
次 ,第 一 次 1.5 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,加 
人 广 蓝 香 提 油 后 备用 的 水 溶液 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 10 一 
1.15《60'C) ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 70% ,在 4 冷藏 24 小 时 , 滤 
过 ,滤液 回收 乙醇 ,与 上 述 连 秽 等 四 味 的 备用 醇 提 取 液 合并 ， 
浓缩 至 相对 密度 为 1.25 一 1.35(60C), 加 入 糖 粉 和 糊 精 , 混 
合 均匀 , 制 颗粒 ,干燥 ,过 得 ,得 出 适量 细 粉 ,将 薄荷 脑 . 广 缆 香 
“挥发油 用 适量 乙醇 溶解 , 喷 人 细 粉 中 , 混 匀 ,与 上 述 颗粒 混 匀 ， 
密闭 30 分 钟 , 制 成 1000g, 即 得 。 

【性 状 〗】 本 品 为 棕 黄 色 至 棕 褐色 的 颗粒 ; 气 微 香 , 味 
微 苦 。 

. 36 . 


【鉴别 (1) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 10 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 用 水 10ml 溶解 ,转移 至 分 液 漏斗 
中 ,用 乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 10ml, 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 
10ml 振 摇 提 取 , 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 金 银 花 对 照 药 材 0. 5g ,加 甲醇 8ml, 超 声 处 
理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 绿 原 酸 对 照 
品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 4 一 8 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 丁 酝 - 甲 酸 -水 (14 :5: 
5) 的 上 层 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 影 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相对 应 的 位 置 上 ,至 
少 显 两 个 相同 颜色 的 荧光 班 点 ;在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 
上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

(2) 到 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 甘 草 对 照 药 材 1g, 加 甲醇 8ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 作 为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 
供 试 品 溶液 4 一 8 内 对照 药材 溶液 4 岂 , 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 6 : 2)10C 以 下 放置 的 
下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 
液 ,在 105 必 加热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 主 

(3) 取 本 品 12g, 研 细 ,加 乙醇 10ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 静 
置 , 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0.5g, 加 甲 
醇 3ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 鱼 腥 草 对 照 药材 0. 5g， 
加 甲醇 5ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 4 一 
8j1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 甲 
酸 (4:1:0.1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 大 黄 对 照 药 材 色 谱 相 
应 的 位 置 上 ,至 少 显 两 个 相同 的 栖 黄 色 荧 光斑 点 ;在 与 鱼 胆 草 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 ,至 少 显 三 个 相同 颜色 的 荧光 主 
斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 盐 酸 麻黄 碱 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 Iml 含 lmg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 
溶液 5 一 10pL、 对照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 - 浓 氮 试 液 (20 : 4 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 苗 三 酮 试 液 , 在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清 
晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 石油 本 (60 一 90C )5ml, 振 播 2 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 菏 荷 脑 对 照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶 液 4~~8 凡 对照 品 溶 液 
4 则 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 展 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 - 甲 
酸 (4 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 2% 香 草 醛 
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硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 对 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 斑点 。 

【检查 】 山 银 花 ” 取 本 品 6g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 超 声 处 
理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 
的 正 丁 醇 振 播 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 试 液 
洗涤 2 次 ,每 次 30ml, 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 渣 加 甲醇 2ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 灰 秸 毛 忍 冬 皂 昔 乙 对 照 品 , 加 甲醇 
制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
《附录 WB) 试验, 吸取 供 试 品 溶液 4pl、 对 照 品 溶液 241, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (6 : 4 : 1) 为 
展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105°C 
加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 ,不 得 显 相同 颜色 的 斑点 。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 C) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 稍 -0. 1% 磷 酸 溶液 (22 : 78) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 205nm。 理 论 板 数 按 连 旋 苷 峰 计 算 应 不 低 于 3500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 连 锤 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50%% 甲 醇 制 成 每 lml 含 tng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 
25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)30 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 5ml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,3g, 内 
径 lcem) 上 ,用 水 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 于 25ml 量 瓶 中 并 至 刻度 ， 
揪 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 10l1, 注 
和 人 高效 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 连 狂 以 连 省 背 (Cz Hs O11 ) 计 ,不 得 少 于 
0. 69mg。 

〖 功 能 主治 】 清 瘟 解 毒 , 宣 肺 泄 热 。 用 于 治疗 流行 性 感 
冒 属 热 毒 袭 肺 证 , 症 见 发 热 , 恶 寒 ,肌肉 酸痛 ,鼻塞 流 涕 ,咳嗽 ， 
头痛 , 咽 干 咽 痛 , 舌 偏 红 , 昔 黄 或 黄 腻 。 

【用 法 用 量 】 口服 。 一 次 6g, 一 日 3 次 。 

【规格 〗】 每 袋 装 6g 

【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 处 。 


护 肝 胶 圳 


Hugan Jiaonang 


【处 方 】 此 胡 313g 茵 陈 313g 
板蓝根 313g 五 味 子 168g 
猪 胆 粉 20g ”绿豆 128g 


【 制 法 】 以 上 六 味 , 绿 豆 粉碎 成 细 粉 ; 柴 胡 、 菌 陈 、 板 蓝 根 
加 水 前 者 二 次 ,每 次 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 静 置 48 小 
时 , 取 上 清 液 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 26 一 1. 28(80C), 与 绿豆 
粉 101g 混合 , 减 压 干燥 ,粉碎 成 细 粉 ;五 味 于 粉碎 成 粗 粉 ,用 
75% 乙 醇 回流 提取 三 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 ,第 三 
次 1 小 时 ,提取 液 合并 , 静 置 24 小 时 , 取 上 清 液 ,回收 乙醇 并 
浓缩 至 适量 ,与 剩余 的 绿豆 粉 混 匀 , 减 压 干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,与 
猪 胆 粉 上 述 细 粉 和 适量 辅料 混 匀 ，, 装 人 胶 赛 , 制 成 1000 粒 ， 
即 得 。 

【性 状 】 
味 苦 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 内 容 物 1. 4g, 研 细 , 加 水 侈 和 的 正 丁 
醇 30ml, 放 置 过 夜 ,超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 用 氨 试 液 
15ml 洗涤 ,再 用 正本 醇 亿 和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 10ml, 正 丁 醇 
液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 柴 胡 
对 照 药 材 0. 5g, 加 水 30ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 
用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 15ml, 合 并 正 丁 醇 所 
取 液 , 自 “用 氨 试 液 15ml 洗涤 ”起 , 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 3~8pl， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -乙醇 -水 (8: 2 : 
]) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 于 , 喷 以 2% 对 二 甲 氮 基 蔡 甲醛 的 
40%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 60C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,分 别 在 日 
光 和 楷 外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 
色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 同 颜色 的 主 斑点 ;紫外 光 下 显 
相同 颜色 的 荧光 主 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 2. 1g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 15 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 漆 加 水 10ml 使 溶解 ,通过 D101 型 
大 和 孔 吸 附 树 脂 柱 ( 柱 内 径 1. 5cm, 柱 高 12cm) ,用 水 150ml 洗 
脱 , 弃 去 水 洗 液 ,再 用 20% 乙醇 100ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 菩 
干 , 残 渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 绿 原 酸 对 
照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 lu, 分 
别 点 于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 使 成 条 状 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 - 
冰 醋 酸 -水 (1: 15 : 1: 1 : 6) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 肪 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 2. 5g, 研 细 ,加 正 已 烷 50ml, 冷 漫 过 夜 ， 
于 80 一 85C 加 热 回 流 2 小 时 , 滤 过 , 滤 澶 备用 ,滤液 低温 燕 


本 品 为 硬 胶 宫 ,内 容 物 为 棕色 至 褐色 的 粉末 ; 


干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 五 味 


子 对 照 药材 1g, 加 正己 烷 25ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 青 
取 五 昧 子 醇 甲 对 照 品 .五味子 甲 素 对 照 品 和 五 味 子 乙 素 对 照 
品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 
2 则 ,分 别 点 于 同一 硅胶 GF:s 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 ~ 
60'C)- 甲 酸 乙 酶 -甲酸 (14 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
» 37 。 
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斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 备用 的 滤 酒 0. 5g, 挥 干 ,加 10%% 氢 
氧化 钠 溶液 5ml, 在 120C 水 解 4 小 时 ,冷却 后 用 盐酸 调节 pH 
值 至 2 一 3 ,转移 至 离心 管 中 , 用 水 洗涤 容器 , 洗 液 并 人 离心 管 
中 ,离心 , 取 上 清 液 ,用 乙酸 乙 酯 20ml 振 揪 提 取 ,提取 液 蒸 干 ， 
残渣 加 乙醇 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 猪 去 氧 胆 酸 
对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 人 风 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 异 辛 烷 - 乙 醚 - 正 丁 醇 - 冰 醋酸 - 
水 (10:5:3:5:1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

检查 了 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
工 工 ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 ACQUITY UPLC 
HSS T3( 柱 长 为 100mm, 内径 为 2.1mm, 粒 径 1.8pm) 色 谱 
柱 ;以 乙 膊 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进 
行 梯度 洗 脱 ;流速 为 每 分 钟 0. 4ml; 检测 波长 为 250nms; 柱 温 
为 40"C 。 理 论 板 数 按 五 味 子 乙 素 峰 计算 应 不 低 于 150000。 


时 间 (Cmin) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0 一 3 45 55 
3 一 15 45—>80 55—20 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 五 味 子 醇 甲 对 照 蝇 < 五味子 甲 素 
对 照 品 和 五 味 子 乙 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ? 如 甲醇 制 成 每 
lml 含 五 味 子 醇 甲 80ng ,五味子 甲 素 '200g 、 五 味 子 乙 素 50ng 
的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 ， 研 细 , 取 约 0. 7g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 水 
饱和 的 乙酸 乙 栈 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 
500W, 频 率 59kHz) 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 乙酸 乙 酯 
补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 15ml, 燕 干 , 葡 
河 用 甲醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶 渡 与 供 试 品 溶液 各 2 中, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

”本 品 每 粒 含 五 味 子 以 五 味 子 醇 甲 (Cs, Hss O01) 计 , 不 得 少 
于 0.28mg; 以 五 味 子 甲 素 (Cx Hss Os) 计 ,不 得 少 于 0. 05mg; 
以 五 味 子 乙 素 (Cza Hzs Os ) 计 ,不 得 少 于 0. 15mg。 

【功能 与 主治 】 琉 肝 理气 , 健 脾 消食 。 具 有 降低 转氨酶 
作用 。 用 于 慢性 肝炎 及 早期 肝 硬 化 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 粒 , 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 35g 

【贮藏 】 密封 。 
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【处 方 】 柴 胡 626g 
板蓝根 626g 五 味 子 336g 
猪 胆 粉 40g 绿豆 256g 

【 制 法 】 以 上 六 味 ,绿豆 粉碎 成 细 粉 ; 柴 胡 、 菌 陈 、 板 蓝 根 
加 水 前 性 二 次 ,每 次 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 静 置 48 小 
时 , 取 上 清 液 , 减 压 浓缩 至 相对 密度 为 1. 30(80 必 ), 与 绿豆 粉 
202g 混合 , 减 压 干燥 ,粉碎 成 细 粉 ;五 味 子 粉 碎 成 粗 粉 ,用 
75% 乙 醇 回 流 提取 三 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 ,第 三 
次 1 小 时 ,提取 液 合 并 , 静 置 24 小 时 , 取 上 清 液 ,回收 乙醇 并 
浓缩 至 适量 ,与 剩余 的 绿豆 粉 混 匀 , 减 压 干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,与 
猪 胆 粉 .上述 细 粉 和 适量 的 糊 精 及 甜菊 素 混 匀 , 制 成 颗粒 , 干 
燥 , 制 成 1000g , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 深 棕 色 至 棕 褐色 的 颗粒 ; 味 苦 、 微 酸 、 
微 甜 。 

【鉴别 了 (1) 取 本 品 2g, 研 细 , 加 水 饱和 的 正 丁 醇 30ml， 
放置 过 夜 ,超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 用 氨 试 液 15ml 洗涤 ， 
再 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 10ml, 正 丁 醇 液 莱 干 , 残 
潭 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 柴 胡 对 照 药材 
0. 5g, 加 水 30ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 用 水 饱和 
的 正 丁 醇 振 播 提取 3 次 ,每 次 15ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 自 
“用 和 氨 试 液 15ml 洗涤 ?起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 可 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 3 一 8 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -乙醇 -水 (8 : 2 : 1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 ,上 脉 干 , 喷 以 2% 对 二 甲 氨基 荣 甲 醛 的 40% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 60C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 
光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 
的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 同 颜色 的 主 广 点 ;紫外 光 下 显 相 同 颜 色 
的 荧光 主 斑点 。 

(2) 取 本 品 3g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 超声 处 理 15 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 获 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 
树脂 柱 ( 内 径 为 1. 5cm, 柱 高 12cm) ,用 水 150ml 洗 脱 , 弃 去 水 
洗 液 ,再 用 20% 乙 醇 100ml 洗 脱 , 收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 绿 原 酸 对 照 品 ,加 甲 
醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 1pl, 分 别 点 于 同 
一 聚 酰胺 薄膜 上 使 成 条 状 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 - 冰 醋 酸 -水 
(1:15:1:1:6) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 ,在 
紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 3. 5g, 研 细 , 加 正 已 烷 50ml, 冷 淄 过 夜 ,于 80~ 
85 必 加 热 回流 2 小 时 , 滤 过 , 滤 潭 备用 ,滤液 低温 燕 干 ,残渣 加 
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乙酸 乙 酯 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 五 味 子 对 照 药 
材 1g, 加 正己 烷 25ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 五 味 子 
醇 甲 对 照 品 .五 味 子 甲 素 对 照 品 和 五 味 子 乙 素 对 照 唱 ,加 甲醇 
制 成 每 1ml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C)- 甲 酸 乙 酯 - 甲 
酸 (14 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 在 紫外 
光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

C4) 取 [ 鉴 别 ]1(3) 项 下 备用 的 滤 渣 0. 8g, 挥 干 , 加 10%% 氢 
氧化 钠 溶 液 5ml, 在 120C 水 解 4 小 时 ,冷却 后 用 盐酸 调节 pH 
值 至 2 一 3 转移 至 离心 管 中 , 用 水 洗涤 容器 , 洗 液 并 人 离心 管 
中 ,离心 , 取 上 清 液 ,用 乙酸 乙 酯 20ml 振 摇 提取 ,提取 液 燕 于 ， 
残渣 加 乙醇 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 猪 去 氧 胆 酸 
对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5nl, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 蜡 辛 烷 -乙醚 - 正 丁 醇 - 冰 醋 酸 - 
水 (10:5:3:5:1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 术 于 ， 
路 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 病 点 。 

【检查 了 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 IT C)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 ACQUITY UPLC 
HSS T3( 柱 长 为 100mm, 内 径 为 2. 1mm, 粒 径 为 1.8pm) 色 谱 
柱 ; 以 乙 哺 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进 
行 梯度 洗 脱 ;流速 为 每 分 钟 0.4ml; 检测 波长 为 250nm; 柱 温 
为 40'C 。 理 论 板 数 按 五 味 子 乙 素 峰 计 算 应 不 低 于 150000 。 


时 间 (Cmin) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~3 45 55 
3~15 45 一 80 55->20 


对 照 品 溶液 的 制备 ”了 到 五 味 子 醇 甲 对 照 品 .五 味 子 甲 素 
对 照 品 和 五 味 子 乙 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 
lml 含 五 味 子 醇 甲 80pg .五味子 甲 素 20ng 五味 子 乙 素 50pg 
的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 蜡 项 下 的 本 品 , 混 义 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 水 饱 
和 的 乙酸 乙 酯 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 500W， 
”频率 59kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重 量 , 用 乙酸 乙 酯 补足 减 
失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 15ml, 蔡 干 , 残 酒 用 甲 
醇 溶解 ,转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 


滤液 , 即 得 。 
测定 法 ”精密 吸取 对 了 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 241, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 
本 品 每 袋 含 五 昧 子 以 五 昧 子 醇 甲 (Cu Hs O01) 计 , 不 得 少 


于 1.12mg; 以 五 味 子 甲 素 (Cz HasO6) 计 ,不 得 少 于 0. 20mg; 
以 五 味 子 乙 素 (Cz Hzs O6) 计 ,不 得 少 于 0. 60mg。 

【功能 与 主治 〗 玖 肝 理气 , 健 脾 消 食 。 具 有 降低 转氨酶 
作用 。 用 于 慢性 肝炎 及 早期 肝 硬 化 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2g, 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 袋 装 2g 

【贮藏 】 密封 。 


补 中 益 气 颗粒 
Buzhong Yigi Keli 


【处 方 〗 灾 黄 苞 557g 党 参 166. 5g 


炙 甘 草 277g 当归 166. 5g - 
炒 白术 166. 5g 升 麻 166. 5g 
柴 胡 166. 5g 陈皮 166. 5g 
生姜 57g 大 京 110g 


【 制 法 】 以 上 十 味 , 加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 
次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 1.07 一 
1.09(80C ) ,加 入 等 量 乙 醇 , 搅 匀 , 静 置 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回 
收 乙醇 并 浓缩 至 相对 密度 为 1. 08 一 1. 10(70Y) ,喷雾 干燥 ， 
干 膏 粉 加 入 糊 精 适量 , 制 粒 , 制 成 1000g, 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕色 的 颗粒 ; 味 甜 、 微 苦 、. 辛 。 

【鉴别 〗 《1) 取 本 品 2g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 加热 回流 30 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 
丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 蒸 干 , 残 
湘 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药 材 
1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ， 
吸取 供 试 品 溶液 5 对 照 药材 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 用 1% 
氢 氧 化 钠 溶 液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 - 冰 
醋酸 -水 (15 : 1 : 1 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液 ,在 105 必 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,分 别 在 日 光 和 
紫外 闪 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相同 颜色 的 斑点 ;紫外 光 下 显 相 同 颜 
色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 1g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 于 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 橙 皮 背 对照 品 ,加 甲醇 制 成 侈 和 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5p1、 对 照 品 溶 
液 3pl, 分 别 点 于 同一 用 1%% 氧 氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 屋 
板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 13) 为 展开 剂 ,展开 , 展 
距 约 3cm, 取 出 ,了 晾 干 , 再 以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 (20 : 10 : 
1: 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 展 距 约 gcm, 取 出 , 防 干 , 喷 
以 三 氧化 铝 试 液 ,在 105 它 加 热 数 分 钟 , 在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

: 39 。 
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(3) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 甲醇 50ml, 加 热 回流 1 小 时 , 渡 
过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 50ml 使 溶解 ,用 乙醚 振 播 提取 2 次 ， 
每 次 30ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 挥 散 深 剂 至 0. 5ml, 作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 lg, 加 水 50ml, 加 热 回流 提取 30 分 
钟 , 滤 过 , 取 滤液 , 自 “ 用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ?起 , 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 昭 落 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 
lo 由、 对照 药 材 溶液 5nl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 
己 烷 -乙酸 乙 酮 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
I c)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 脐 - 水 (35 : 65) 为 流动 相 ; 用 蒸发 光 散 射 检测 
器 检测 。 理 论 板 数 按 黄芪 甲 昔 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芪 甲 音 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 研 
细 , 取 8g, 精 密 称 定 ,精密 加 入 甲醇 100ml, 称 定 重量 ,加 热 回 
流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 50ml, 蒸 干 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 
乙醚 振 摇 提取 2 次 ,每 次 25ml, 弃 去 乙醚 液 ,再 用 水 饱和 的 正 
丁 醇 振 摇 提取 提 5 次 (30ml, 30ml, 20ml,20ml,20ml) ,合并 正 
丁 醇 提取 液 ,用 氨 试 液 洗涤 3 次 ,每 次 40ml, 弃 去 氨 洗 液 , 正 
丁 醇 液 回收 溶剂 至 干 , 残 漆 用 甲醇 深 解 并 转移 至 2m]l 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ,取得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 5pl 与 20p\ 供 试 品 溶液 
20n1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 ,以 外 标 两 点 法 对 数 方程 计算 ， 
即 得 。 

本 品 每 八 含 炙 黄 芪 以 黄芪 甲 彰 (Cu Hos O41) 计 , 不 得 少 于 
0. 30mg。 

【功能 与 主治 】 补 中 益 气 , 升 阳 举 陷 。 用 于 脾胃 虚弱 ,中 
气 下 陷 所 致 的 泄 泻 、 脱 肛 、 阴 挺 , 症 见 体 倦 乏 力 、 食 少 腹胀 、 便 
浦 久 泻 , 肛 门下 坠 或 脱 肛 、 子 官 脱 垂 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 3g, 一 日 2~3 次 。 

【规格 】 每 袋 装 3g 

【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 干燥 处 


附子 理 中 片 
Fuzi Lizhong Pian 
【处 方 】 附子 ( 制 )67g 党 参 133g 
炒 白术 100g 干 姜 67g 
甘草 67g 
。 40 。 
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【 制 法 】 以 上 五 味 ,附子 粉碎 成 细 粉 ;党 参 、 甘 草 加 水 部 
者 二 次 ,每 次 2 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 成 稠 育 ; 白 术 、 
于 姜 粉 碎 成 粗 粉 ,用 60% 乙 醇 作 溶剂 ,进行 渗 滨 ,收集 渗 渡 
液 ,回收 乙醇 ,浓缩 成 稠 膏 ,与 上 述 细 粉 和 稠 谊 混 匀 ,干燥 , 粉 
碎 成 细 粉 , 制 颗粒 ,加 入 1% 硬 脂 酸 镁 , 混 匀 ,压制 成 1000 片 ， 
包 糖 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 
微 甜 而 辛辣 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 30 片 ,除去 糖衣 , 研 细 ,加 甲醇 
40ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶 
解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 3 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 
提取 液 ,用 正 丁 醇 饱和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 正 丁 醇 液 菩 
干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 昭 
药材 1g, 加 甲醇 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5 由 ,分 别 点 于 同一 
硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 6 : 2)10C 以 下 
放置 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 
乙醇 洲 液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 干 姜 对 照 药材 1g, 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 
3 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 提取 液 ,用 正 丁 醇 侈 和 的 水 洗涤 
2 次 ,每 次 20ml, 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 
对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 出 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 
种 溶液 各 3 一 5 叶 , 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 荣 - 乙 
酸 乙 醋 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 喷 以 5% 香 草 醛 硫 
酸 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 
品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

【检查 】 乌 头 碱 限量 ” 取 本 品 40 片 ,除去 糖衣 , 研 细 ,加 
氨 试 液 4ml, 拌 匀 , 放 置 2 小 时 ,加 乙醚 60ml, 振 播 1 小 时 , 放 
置 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 用 无 水 乙醇 溶解 使 成 
1. 0ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 取 乌 头 碱 对 照 品 适 量 , 加 无 水 乙醇 
制 成 每 lml 含 1. 0mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 W B) 试 验 ,精密 吸取 供 试 品 溶液 12 由 ,对照 品 溶液 
5 喇 , 分 别 点 于 同一 高 效 硅 胶 G 菏 层 板 上 ,以 甲 蘑 -二 氯 甲 烧 - 
甲醇 - 浓 氨 试 液 (4 : 4 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 , 预 平衡 15 分 钟 , 展 
开 , 展 距 约 17cm, 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 镑 钾 试 液 ,在 日 光 下 
检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 出 现 的 
斑点 应 小 于 对 照 品 斑点 ,或 不 出 现 斑点 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 〗】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 页 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅 煤 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 2mol/L 醋酸 贸 溶 液 - 冰 栈 酸 (56 : 43 : 1) 
为 流动 相 ;检测 波长 为 250nm。 理 论 板 数 按 甘 草酸 峰 计算 应 


本 品 为 糖衣 片 ,除去 糖衣 后 显 棕 褐色 ; 气 微 , 味 
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不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 甘 草酸 饺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 流动 相 制 成 每 lml 含 0. 15mg 的 溶液 (相当 于 每 lml 含 甘 
草酸 0. 1470mg) , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。” 取 本 品 20 片 , 除 去 糖衣 ,精密 称 
定 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 流动 
相 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 加 热 回流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重 
量 , 用 流动 相 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶 液 10 一 
20p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 甘 草 以 甘草 酸 (Css Hes O16 ) 计 ,不 得 少 于 
0. 53mg。 

【功能 与 主治 】〗 温 中 健 脾 ,用 于 脾胃 虚 寒 , 脏 腹 冷 痛 , 呕 
吐 泄 泻 ,手足 不 温 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 


一 次 6 一 8 片 ,一 日 1 一 3 次。 


【规格 】 片 心 重 0. 25g 
【贮藏 】 密封 。 
附 桂 骨 痛 片 
Fugui Gutong Pian 
【处 方 】 附子 ( 制 )222g 制 川 乌 111g 
肉桂 56g 党 参 167g 
当归 167g 炒 白 革 167g 
淫 羊 蔓 167g 醋 乳 香 111g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,肉桂 粉碎 成 细 粉 ;其 余 附 子 等 七 味 加 
水 前 者 二 次 ,每 次 工 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 适量 ， 
与 肉桂 细 粉 混 匀 ,在 80C 以 下 干燥 ,粉碎 ,加 入 适量 淀粉 , 混 
匀 , 制 颗粒 ,压制 成 1000 片 , 包 糖衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 , 除 去 糖衣 后 显 棕 褐色 至 褐色 ; 气 
微 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :纤维 多 碎 断 , 完 
整 者 长 梭 形 ,大 多 单个 散在 ,直径 24 一 50km, 壁 厚 , 纹 孔 不 
明显 ; 石 细胞 类 方形 或 类 圆 形 , 直 径 32~88pm, 壁 一 面 非 薄 
(肉桂 )。 

(2) 照 附子 和 制 川 乌 合 量 测定 项 下 的 方法 试验 , 供 试 品 
色谱 中 应 呈现 与 蔡 甲 酰 新 乌 涉 原 碱 、 茶 甲 醚 乌 头 原 碱 和 节 


、 甲 酰 次 乌 头 原 碱 对照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相对 应 的 色谱 峰 。 


(3) 取 本 品 10 片 , 除 去 糖衣 , 研 细 , 置 圆 底 烧 瓶 中 ,加 入 盐 
酸 溶液 (3 一 100)150ml, 连 接 挥发 油 测定 器 , 自 测定 器 上 端 加 
水 至 充满 测定 器 的 刻度 部 分 并 溢 流 和 人 烧瓶 时 为 止 ,再 加 入 乙 
酸 乙 醋 2?ml, 加 热 回流 提取 3 小 时 , 放 冷 ,分 取 乙 酸 乙 酯 层 ,加 
乙酸 乙 酯 至 2ml, 混 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 乳 香 对 照 药材 
0. 2g ,加 无 水 乙醇 1ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 静 置 , 取 上 清 液 作 
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为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 
品 溶液 6 一 10 由 对照 药材 溶液 5 岂 , 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 石油 酶 (60~90C )- 乙 醚 (20 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 ,了 晾 干 , 距 以 含 2% 对 二 甲 氨基 葵 甲 醛 的 10% 硫 酸 乙醇 
溶液 ,在 105 人 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 桂 皮 醋 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1pl 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶 液 
lpl、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 
醚 (60 一 90C )- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 脉 干 ， 
喷 以 二 硝 基 茶 肝 乙醇 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 
与 对 照 品 色谱 相应 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

《5) 取 本 品 5 片 , 除 去 糖衣 , 研 细 ,加 乙醇 20ml, 加 热 回 流 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 敬 干 ,残渣 加 水 15ml, 加 热 使 溶解 ,用 脱脂 
棉 滤 过 ,滤液 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 
乙 酯 提取 液 , 备 用 ;水 溶液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提取 2 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 正 丁 醇 饮 和 的 水 洗涤 2 次 ， 
每 次 20ml, 正 丁 醇 液 菊 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 芍 药 背 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 Img 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 供 
试 品 溶液 2~5pl\、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10%C 
以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 2% 香 
草 醛 硫酸 溶液 ,在 105'C 加 热 至 广 点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 
色 的 斑点 。 

(6) 取 [鉴别 1(5) 项 下 的 备用 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 和 残渣 用 
2%% 碳 酸 钠 溶 液 10ml 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 
10ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 用 水 15ml 洗涤 ,乙酸 乙 酯 液 薰 
于, 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 淫 羊 蔓 苷 


对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 


液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 六 B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 5pl、 
对 照 品 溶液 5pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 五 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 
人 烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 -水 (10 : 1 : 4 : 0.1 :0.5) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 于 , 喷 以 5% 三 握 化 铝 乙醇 溶液 ,在 105 它 加 热 
约 1 分 钟 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 双 酯 型 生物 碱 ” 取 本 品 10 片 ,除去 糖衣 ,精密 
称 定 , 研 细 , 称 取 4 片 的 量 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 乙 且 - 浓 氨 试 
液 (90 : 10) 的 混合 溶液 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 
于 40 以 下 减 压 回 收 溶剂 至 干 , 残 漆 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 
10ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 加 在 固 相 蔡 取 柱 ( 以 混合 型 阳离子 交 
换 反 相 吸 附 剂 为 填充 剂 , 150mg 或 200mg, 容 量 为 6ml, 预先 
依次 用 乙 膊 、 水 各 6ml 洗 脱 ) 上 ,依次 以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 、 
甲醇 . 乙 且 各 5ml 洗 脱 , 待 洗 脱 液 流 尽 后 ,放置 5 分 钟 , 继 用 乙 

as。 41 。 
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有 睛 - 浓 氨 试 液 (90 : 10) 的 混合 溶液 10ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 ,于 
40 仿 以 下 减 压 回收 溶剂 至 干 ,残渣 精密 加 入 乙 且 -0.1%% 磷 酸 
溶液 (30:70) 的 混合 溶液 3ml 使 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 新 乌 头 碱 对 照 品 . 次 乌 头 碱 对 照 品 、 乌 头 
碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,分 别 加 乙 且 制 成 每 1ml 含 
0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 贮备 液 , 精 密 量 取 上 述 三 种 对 
照 品 贮备 液 各 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 0.1%% 磷 酸 溶液 至 
刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 
DD) 试验 ,以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 - 四 和 氨 哮 
喃 (25 : 15) 为 流动 相 A, 以 ( 含 0.1% 磷 酸 ) 的 0.03mol/L 磷 
酸 二 氧 钾 溶液 为 流动 相 B; 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ; 检 
测 波长 为 232nm; 理 论 板 数 按 乌 头 碱 峰 计 算 应 不 低 于 60000。 
精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 入 液 相 色谱 
仪 ,测定 , 即 得 。 


时 间 (min) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%%) 
0~38 15—>26 85—>74 
38~39 26 一 35 74->65 
39 一 49 35 65 


供 试 品 色谱 中 ,与 三 种 对 照 
色谱 峰 的 峰 面积 之 和 不 得 大 于 乌 头 碱 对 照 品 
面积 

其 他 

【含量 测定 】 附子 ” 制 川 乌 
WDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (22 : 78) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 232nm。 理 论 板 数 按 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 峰 计算 应 不 低 于 
10000。 


品 色 谱 峰 保留 时 间 相 对 应 的 
色谱 峰 的 峰 


应 符合 片 剂 项 下 的 有 关 各 项 规定 (附录 工 D)。 
照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 葵 甲 酰 新 马 头 原 碱 对 照 品 ` 葵 甲 
酰 乌 头 原 碱 对 照 品 、. 葵 甲 酰 次 乌 头 原 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 


定 , 加 乙 且 制 成 每 lml 含 苯 甲 酰 新 乌 头 原 碱 40ng、 葵 甲 酰 乌 
头 原 碱 16png 和 茶 甲 醚 次 乌 头 原 碱 40ug 的 混合 溶液 ,作为 对 
照 品 贮备 液 ,精密 量 取 对 照 品 贮备 液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 
0. 1% 磷 酸 溶液 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 
供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,除去 糖衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 适量 ( 约 1 片 的 量 ) ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 
加 入 0. lmolL 盐酸 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 
率 400W, 频率 40kHz)40 分 钟 并 时 振 摇 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 ， 
用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 ,离心 (转速 为 
每 分 钟 5000 转 )30 分 钟 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 加 在 固 
相 茜 取 柱 (以 混合 型 阳离子 交换 反 相 吸附 剂 为 填充 剂 ,150mg 
或 200mg* 容量 为 6ml, 预 先 依 次 用 乙 且 、 水 各 6ml 洗 脱 ) 上 ， 
依次 以 水 3ml、 氨 溶液 (5 一 100)、 水、 甲醇 . 乙 且 各 5m] 洗 脱 ， 
待 洗 脱 液 流 尽 后 ,放置 5 分 钟 , 继 用 乙 且 - 浓 氨 试 液 (90 : 
的 混合 溶液 10ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 ,于 40'C ed 
。 42 ， 
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剂 至 和 干 , 残 酒精 密 加 入 乙 且 -0.1%% 磷 酸 溶液 (20 : 80) 的 混合 
溶液 5ml 使 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 附 子 和 制 川 乌 以 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 
(Ca His NOwo) 、 葵 甲 酰 乌 头 原 碱 (Ca Hss NO ) 和 葵 甲 酰 次 乌 
头 原 碱 (Ca His NO, ) 的 总 量 计 ,应 为 70 一 610pg。 

炒 白 芍 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -水 (13 : 87) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 
230nm。 理 论 板 数 按 芍 药 昔 峰 计算 应 不 低 于 10000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 并 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 40ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,除去 糖衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 适 量 ( 约 1 片 的 量 ) ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 
加 入 50% 围 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 400W， 
频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50% 甲 醇 补 足 减 
DU 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5p1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 炒 白 芍 以 芍药 背 (Czs Hzs O11) 计 , 不 得 少 于 
0. 60mg。 

【功能 与 主治 】 温 阳 散 寒 , 益 气 活血 , 消 肿 止痛 。 用 于 阳 
虚 寒 湿 所 致 的 颈椎 及 膝 关 节 增 生性 关节 炎 。 症 见 骨 关 节 疼 
痛 、 屈 伸 不 利 .麻木 肿胀 . 遇 热 则 减 、. 旦 寒 肢 冷 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6 片 ,一 日 3 次 , 饭 后 服 。 疗 
程 3 个 月 ;如 需 继续 治疗 ,必须 停 药 一 个 月 后 遵 医嘱 服用 。 

【注意 】 (1) 服 药 后 少数 可 见 胃 腕 不 舒 , 停 药 后 可 自行 消 
除 。(2) 服 药 期 间 注 意 血压 变化 。(3) 高 血压 ,严重 消化 道 疾 


液 各 20pl1, 注 


病 慎 用 。(4) 孕 妇 及 有 出 血 倾向 者 , 阴 虚 内 热 者 禁用 。 
【规格 】 片 心 重 0. 33g 
【贮藏 】 密封 。 
附 桂 骨 痛 胶 圳 
Fugui Gutong Jiaonang 
【处 方 】 附子 ( 制 )222g 制 川 乌 11lg 
肉桂 56g 党 参 167g 
当归 167g 炒 白 克 167g 
淫 羊 世 167g 醋 乳 香 111g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,肉桂 粉碎 成 细 粉 ;其 余 附 子 等 七 味 加 
水 疡 者 二 次 ,每 次 1 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 相对 密 
度 为 1. 15 一 1. 20(80Y ) 的 清 襄 ,喷雾 于 燥 , 取 于 襄 粉 ,加 入 肉 
桂 细 粉 和 适量 辅料 , 混 匀 ;或 将 附子 等 七 味 的 滤液 浓缩 成 稠 膏 
状 , 与 肉桂 细 粉 混 匀 ,在 80C 以 下 减 压 干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,加 
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人 适量 辅料 , 混 匀 ; 或 将 附子 等 七 味 的 滤液 浓缩 成 稠 膏 状 ,在 
80'C 以 下 减 压 干燥 ,粉碎 ,与 肉桂 细 粉 和 适量 辅料 混 匀 , 装 人 
胶 吉 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶囊 ,内容 物 为 黄 棕色 至 棕 褐 色 的 粉 
末 ; 气 微 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :纤维 多 碎 断 , 完 
整 者 长 梭 形 ,大 多 单个 散在 ,直径 24~50pm, 壁 厚 , 纹 孔 不 
明显 ; 石 细胞 类 方形 或 类 圆 形 ,直径 32~88um, 壁 一 面 菲 薄 
(肉桂 ) 。 

(2) 照 附子 和 制 川 乌 含 量 测定 项 下 的 方法 试验 , 供 试 品 色 
谱 中 应 呈现 与 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 . 基 甲 酰 乌 头 碱 和 基 甲 酰 次 
乌 头 原 碱 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相对 应 的 色谱 峰 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 6g, 置 圆 底 烧 瓶 中 ,加 入 盐酸 溶液 
(3 一 100)150ml, 连 接 挥发 油 测定 器 , 自 测 定 器 上 端 加 水 至 
充满 测定 器 的 刻度 部 分 并 溢 流 入 烧瓶 时 为 止 ,再 加 入 乙酸 

酯 2ml, 加热 回流 提取 3 小 时 , 放 冷 ,分 取 乙 酸 乙 酯 层 ,加 
乙酸 乙 酯 至 2ml, 混 匀 ，, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 乳 香 对 照 药 
材 0. 2g ,加 无 水 乙醇 1ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 静 置 , 取 上 清 液 
作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 供 
试 品 溶液 6 一 10 岂 对 照 药材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60~90'C)- 乙 醚 (20 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 脉 干 , 喷 以 含 2% 对 二 甲 氨基 茶 甲 醛 的 10% 硫 酸 乙 
醇 溶液 ,在 105 人 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 供 试 是 溶 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 桂 皮 醛 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 1pl 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 
lyl\ 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 
栈 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 景 干 ， 
喷 以 二 硝 基 共有 讲 乙 醇 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 唱 相应 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 班 点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 1. 5g, 加 乙醇 20ml, 加 热 回 流 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 15ml, 加 热 使 溶解 ,用 脱脂 棉 滤 过 ， 
滤液 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提 
取 液 ,备用 ;水 溶液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提 取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 正 丁 醇 提取 液 ,用 正 丁 醇 饱和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 
20ml, 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 苟 药 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 ml 含 lmg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 取 供 试 
. 品 溶液 2 一 5 由 对 照 品 溶液 5pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氯 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10C 以 
下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 , 喷 以 2% 香 草 
醛 硫酸 溶液 ,在 105 必 加热 至 议 点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

(6) 取 [鉴别 ](5) 项 下 的 备用 乙酸 乙 酯 液 , 燕 于 ,残渣 用 
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2% 碳 酸 钠 溶液 10ml 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 
10ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 用 水 15ml 洗涤 ,乙酸 乙 酯 液 燕 
干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 淫 羊 苟 
苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 
5 由 对 照 品 溶 液 5ml, 分 别 点 于 同一 硅胶 英 薄 层 板 上 ,以 三 
毛 甲 烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 -水 (10 :1:4:0.1:0.5) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 三 氮 化 铝 乙 醇 溶 液 ,在 
105C 加 热 约 1 分 钟 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 
【检查 】 双 酯 型 生物 碱 ” 取 本 品 内 容 物 适量 , 混 匀 , 取 
1. 3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 乙 且 - 浓 氨 试 液 (90 : 10 
的 混合 溶液 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 于 40C 以 下 
减 压 回收 洲 剂 至 干 ,残渣 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 10ml 使 溶 
解 , 滤 过 ,滤液 加 在 固 相 茶 取 柱 (以 混合 型 阳离子 交换 反 相 
吸附 剂 为 填充 剂 ,150mg 或 200mg, 容量 为 6ml, 预先 依次 用 
乙 膊 、 水 各 6ml 洗 脱 ) 上 ,依次 以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 .甲醇 、 
乙 有 睛 各 5ml 洗 脱 , 弃 去 洗 脱 液 , 放 置 5 分 钟 , 继 用 乙 且 - 浓 氨 
试 液 (90 : 10) 的 混合 溶液 10ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 ,于 40'C 
以 下 减 压 回收 溶剂 至 于 ,残渣 精密 加 入 乙 且 -0.1% 磷 酸 溶液 
《30 : 70) 的 混合 溶液 3ml 使 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 新 乌 头 碱 对 照 品 、 次 乌 头 碱 对 照 品 、 乌 头 碱 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 ,分 别 加 乙 且 制 成 每 1ml 含 0. 2mg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 贮备 液 。 精 密 量 取 上 述 三 种 对 照 品 贮 备 液 
各 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 0.1%% 磷 酸 溶液 至 刻度 , 揪 匀 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VW DD) 试 验 , 以 十 八 
烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 - 四 和 氨 哮 喃 (25 : 15) 为 
流动 相 A, 以 含 0.1% 磷 酸 的 0.03moML 磷酸 二 氢 钾 溶液 为 
流动 相 B; 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 
232nm; 理 论 板 数 按 乌 头 碱 峰 计 算 应 不 低 于 60000。 精 密 吸 


取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 测 
定 , 即 得 
时 间 (min) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0 一 38 15—26 85 一 74 
38 一 39 26 一 35 74->65 
39~49 39 65 


供 试 品 色谱 中 ,与 三 种 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相 对 应 的 
色谱 峰 的 峰 面 积 之 和 不 得 大 于 乌 头 碱 对 照 品 色谱 峰 的 峰 
面积 。 

其 他 ”应 符合 胶 赛 剂 项 下 的 有 关 各 项 规定 (附录 工 L) 。 

【含量 测定 】 附子 ” 制 川 鸟 。” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 
VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -0. 1% 磷 酸 溶液 (22 : 78) 为 流动 相 ;检测 波 
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长 为 232nm。 理 论 板 数 按 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 峰 计算 应 不 低 于 
10000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 茶 甲 酰 新 乌 头 原 碱 对 照 品 、 茶 甲 
酰 乌 头 原 碱 对 照 品 . 葵 甲 酰 次 乌 头 原 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 乙 且 制 成 每 lml 含 茶 甲 酰 新 乌 头 原 碱 40kg、 茶 甲 酰 乌 
头 原 碱 16g 和 葵 甲 酰 次 乌 头 原 碱 40pg 的 混合 溶液 ,作为 对 
照 品 贮备 液 。 精 密 量 取 对 照 品 贮备 液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ， 
加 0.1% 磷 酸 溶液 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 义 ， 
取 约 0. 7g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 0. 1mol/L 盐 
酸 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 400W, 频率 
40kHz)40 分 钟 并 时 时 振 播 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 0. ImolML 
盐酸 溶液 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 ,离心 (转速 为 每 分 钟 5000 
转 )30 分 钟 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 加 在 固 相 蔡 取 柱 ( 以 
混合 型 阳离子 交换 反 相 吸附 剂 为 填充 剂 ,150mg 或 200mg , 容 
量 为 6ml, 预 先 依 次 用 乙 且 、 水 各 6ml 洗 脱 ) 上 ,依次 以 水 3ml、 
复 溶 液 (5 一 100) 水. 甲醇、. 乙 且 各 5ml 洗 脱 , 待 洗 脱 液 流 尽 
后 ,放置 5 分 钟 , 继 用 乙 且 - 浓 氨 试 液 (90 : 10) 的 混合 溶液 
10m] 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 ,于 40C 以 下 减 压 回收 溶剂 至 于 , 残 洒 
精密 加 入 乙 且 -0.1%% 磷 酸 洲 液 (20 : 80) 的 混合 溶液 5ml 使 溶 
解 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20j1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 附子 和 制 川 乌 以 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 (Ca Ha NO )、 
葵 甲 酰 乌 头 原 碱 (Cs HsNOo) 和 葵 甲 酰 次 乌 头 原 碱 (Ca Hss NGOi) 
”的 总 量 计 , 应 为 70 一 610pg。 

炒 自 芍 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 -以 十 六 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (13 : 87) 为 流动 相 ;检测 波长 为 230nm。 
理论 板 数 按 芍 药 苷 峰 计 算 应 不 低 于 10000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 昔 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 Iml 含 40ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 本 品 的 内 容 物 , 混 
匀 ，, 取 约 0.25g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 甲 
醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 400W ,频率 40kHz) 
30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 
匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 5 中, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 炒 白 芍 以 芍药 苷 (Cz Hzs O11 ) 计 ,不 得 少 于 
0. 60mg。 

【功能 与 主治 】 漫 阳 散 寒 , 益 气 活血 , 消 肿 止痛 。 用 于 阳 
虚 寒 湿 所 致 的 颈椎 及 膝 关 节 增 生性 关节 炎 。 症 见 骨 关节 疼 
痛 、 届 伸 不 利 、 麻 木 肿 胀 . 遇 热 则 减 、. 尾 寒 肢 冷 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6 粒 ( 或 4 一 6 粒 ), 一 日 3 
次 , 饭 后 服 。 疗 程 3 个 月 ;如 需 继续 治疗 ,必须 停 药 一 个 月 后 
遵 医嘱 服用 。 
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【注意 】 〈1)7 服 药 后 少数 可 见 胃 肛 不 舒 , 停 药 后 可 自行 消 
除 。(2) 服 药 期 间 注意 血压 变化 。(3) 高 血压 ,严重 消化 道 疾 
病 慎 用 。(4) 孕妇 及 有 出 血 倾 向 者 , 阴 虚 内 热 者 禁用 。 


【规格 〗 每 粒 装 0. 33g 
【贮藏 】 密封 。 
附 桂 骨 痛 颗粒 
Fugui Gutong Keli 
【处 方 】 附子 ( 制 )266g 制 川 乌 133g 
肉桂 67g 党 参 200g 
当归 200g 炒 白 芍 200g 
淫 羊 慕 200g 醋 乳 香 133g 


【 制 法 】〗 以 上 八 味 ,肉桂 粉碎 成 细 粉 ;其 余 附 子 等 七 味 加 
水 前 者 二 次 ,每 次 工 小 时 , 煎 液 滤 过 , 滤液 合并 ,浓缩 至 适量 ， 
加 入 肉桂 细 粉 和 适量 辅料 , 混 匀 , 制 颗粒 ,干燥 , 制 成 1000g， 
即 得 8 

【性 状 】 
微 苦 。 

【鉴别 了 (9 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :纤维 多 碎 断 , 完 
整 者 长 梭 形 ;大 多 单个 散在 ,直径 24~50um, 壁 麻 , 纹 和 孔 不 
明显 ; 石 细胞 类 方形 或 类 圆 形 , 直 径 32~88pm, 壁 一 面 非 薄 
(肉桂 )。 

G2) 照 附子 和 制 川 乌 含 量 测定 项 下 的 方法 试验 , 供 试 品 色 
谱 中 应 呈现 与 茶 甲 酰 新 乌 头 原 碱 . 葵 甲 酰 乌 头 原 碱 和 葵 乃 酰 
次 乌 头 原 碱 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相 对 应 的 色谱 峰 。 

(3) 取 本 品 8g, 置 圆 底 烧瓶 中 ,加 入 盐酸 溶液 (3 一 100) 
150ml, 连 接 挥发 油 测定 器 , 自 测定 器 上 端 加 水 至 充满 测定 
器 的 刻度 部 分 并 溢 流 和 烧瓶 时 为 止 , 再 加 入 乙酸 乙 酯 
2ml, 加 热 回流 提取 3 小 时 , 放 冷 ,分 取 乙 酸 乙 酯 层 ,加 乙酸 
乙 酯 至 2ml, 混 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 乳 香 对 照 药材 
0. 2g, 加 无 水 乙醇 1ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 静 置 , 取 上 清 液 
作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 
供 试 品 溶液 6 一 10 岂 ,对 照 药 材 深 液 5pl, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 栈 (60~90C)- 乙 栈 (20 : 1) 为 展开 
剂 , 展 开 , 取 出 , 景 干 , 喷 以 含 2% 对 二 甲 氮 基 葵 甲醛 的 
10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,在 105'C 加热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 
光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 
上 ，, 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 3(3) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 桂 皮 醋 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1pl 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 
1 站、 对照 品 溶液 2 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 
醚 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 ， 
叶 以 二 硝 基 茶 及 乙醇 试 液 , 在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
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与 对 照 品 色谱 相应 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 乙醇 20ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 15ml 加 热 使 溶解 ,用 脱脂 棉 滤 过 , 滤 
液 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 
液 ,备用 ;水 溶液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 正 丁 醇 提取 液 , 用 正 丁 醇 饮 和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 
20ml, 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 芍 药 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 供 试 
品 溶 液 2~5p1、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 握 甲 烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10YC 以 
下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 2% 香 草 
醛 硫酸 溶液 ,在 105'C 加热 至 广 点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 。 

(6) 取 [5 鉴别](5) 项 下 的 备用 乙酸 乙 酯 液 , 燕 干 , 残 酒 用 
2% 碳 酸 钠 溶 液 10ml 溶 解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 
10ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 ,用 水 15ml 洗涤 ,乙酸 乙 酯 液 燕 
干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 淫 羊 理 
着 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 
5 雇 \ 对 照 品 溶液 5 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 瓦 薄 层 板 上 ,以 三 
氧 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 -水 (10 :1 : 4 : 0.1: 0.5) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ;上 晾 干 , 喷 以 5% 三 氢化 铝 乙 醇 溶液 ,在 
105C 加 热 约 1 分 钟 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 
视点 。 | 

【检查 】 双 栈 型 生物 碱 ” 取 本 品 适 量 , 研 细 , 取 3g, 精 密 
称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 乙 且 - 浓 氨 试 液 (90 : 10)25ml, 超 声 
处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 于 40 作 以 下 减 压 回收 溶剂 至 干 , 残 
漆 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 10ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 加 在 固 相 
茎 取 柱 (以 混合 型 阳离子 交换 反 相 吸附 剂 为 填充 剂 , 150mg 或 
200mg ,容量 为 sml, 预先 依 次 用 乙 且 、 水 各 6ml 洗 脱 ) 上 ,依次 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 .甲醇 . 乙 腑 各 5ml 洗 脱 , 弃 去 洗 脱 液 ， 
放置 5 分钟 , 继 用 乙 且 - 浓 氨 试 液 (90 : 10) 的 混合 溶液 10ml 
洗 脱 , 洗 脱 液 于 40C 以 下 减 压 回收 溶剂 至 干 , 残 渡 精 密 加 入 
乙 且 -0.1%% 磷 酸 溶液 (30 : 70) 的 混合 溶液 3ml 使 溶解 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 新 乌 头 碱 对 照 品 、. 次 乌 头 碱 
对 照 品 、 乌 头 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 分 别 加 乙 睛 制 成 每 
lml 含 0.2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 贮 备 液 。 精 密 量 取 上 述 三 
种 对 照 品 贮备 液 各 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 0.1% 磷 酸 溶 液 
至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 
页 D) 试 验 , 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 四 
氧 呐 叶 (25 : 15) 为 流动 相 A, 以 含 0.1%% 磷 酸 的 0.03mol/L 
磷酸 二 氧 钾 溶 液 为 流动 相 了 , 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 
脱 ; 检 测 波长 为 232nm; 理论 板 数 按 乌 头 碱 峰 计算 应 不 低 于 
60000。 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 入 液 
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附 桂 骨 痛 颖 粒 
相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 
时 间 (Cmin) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~38 15>26 85—>74 
38~39 26-~35 74—>65 
39~49 35 65 


供 试 品 色谱 中 ,与 三 种 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相 对 应 的 
色谱 峰 的 峰 面积 之 和 不 得 大 于 乌 头 碱 对 照 品 色谱 峰 的 峰 
面积 。 : 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 的 有 关 各 项 规定 (附录 工 C) 。 

【含量 测定 】 附子 ” 制 川 岛 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 
WY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 1% 磷 酸 溶液 (22 : 78) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 232nm。 理 论 板 数 按 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 峰 计 算 应 不 低 于 
10000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”了 到 茶 甲 酰 新 乌 头 原 碱 对 照 品 、 茶 甲 
栈 乌 头 原 碱 对 照 品 . 苯 甲 酰 次 乌 头 原 碱 对 照 品 适 量 ,精密 称 
定 , 加 乙 且 制 成 每 lml 含 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 40ng、 葵 甲酸 乌 
头 原 碱 16pg 和 茜 甲 酰 次 乌 头 原 碱 40pg 的 混合 溶液 ,作为 对 
照 品 贮备 液 。 精 密 量 取 对 照 品 贮备 液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ， 
加 0.1%% 磷 酸 溶液 至 刻度 , 播 匀 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 人 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1.2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 人 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 超 声 处 理 ( 功 率 
400W， 频率 40kHz)40 分 钟 并 时 时 振 播 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 ， 
用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 ,离心 (转速 为 
每 分 钟 5000 转 )30 分 钟 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 10ml, 加 在 固 
相 茜 取 柱 (以 混合 型 阳离子 交换 反 相 吸附 剂 为 填充 剂 ,150mg 
或 200mg, 容 量 为 6ml, 预先 依次 用 乙 且 、 水 各 6ml 洗 脱 ) 上， 
依次 以 水 3ml、 氨 溶液 (5 一 100) .水 甲醇, 乙 且 各 5ml 洗 脱 ， 
待 洗 脱 液 流 尽 后 ,放置 5 分 钟 , 继 用 乙 且 - 浓 氮 试 液 (90 : 10) 
的 混合 溶液 10ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 于 40C 以 下 减 压 回收 溶 
剂 至 和 干 , 残 酒精 密 加 入 乙 且 -0.1% 磷 酸 溶液 (20:80) 的 混合 溶 
液 5ml 使 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20pl, 注 
人 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 附子 和 人 制 川 乌 以 葵 甲 酰 新 乌 头 原 碱 
(Ca Has NO ) 、 葵 甲 酰 乌 头 原 碱 (Ca Hss NO ) 和 葵 甲 酰 次 乌 
头 原 碱 (Ca Hs NO,) 的 总 量 计 ,应 为 0.40 一 3. 66mg。 

炒 自 敬 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (13 : 87) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 230nm。 
理论 板 数 按 芍 药 车 峰 计算 应 不 低 于 10000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

。 4S 。 
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乳 癖 消 颗 粒 


供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 0. 25g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
50% 甲 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 400W, 频 率 
40kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 50 闪 甲醇 补足 减 失 的 
重量 , 扬 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5u1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 牧 含 炒 白 芍 以 敬 药 背 (Css Hz Ou ) 计 ,不 得 少 于 
5. 0mg。 

【功能 与 主治 】 温 阳 散 寒 , 益 气 活血 , 消 肿 止痛 。 用 于 阳 
虚 寒 湿 所 致 的 开 椎 及 膝 关节 增生 性 关节 炎 。 症 见 骨 关节 疼 
痛 、 届 伸 不 利 . 麻 木 肿胀 . 遇 热 则 减 . 苦 寒 肢 冷 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5g, 一 日 3 次 , 饭 后 服 。 
疗程 3 个 月 ;如 需 继续 治疗 ,必须 停 药 一 个 月 后 遵 医 九 
服用 。 

【注意 】 (1) 服 药 后 少数 可 见 胃 腕 不 舒 , 停 药 后 可 自行 消 
` 除 。(2) 服 药 期 间 注意 血压 变化 。(3) 高 血压 ,严重 消化 道 疾 
病 愤 用 。(4) 孕 妇 及 有 出 血 价 向 者 , 阴 虚 内 热 者 禁用 。 

【规格 】 每 袋 装 5g 

【贮藏 》 密封。 


乳 癖 消 晒 粒 
Rupixiao Keli 


【处 方 】 鹿角 66. 8g 蒲公英 44. 5g 


昆布 173. 5g 天 花粉 17. 8g 
鸡 血 藤 44. 5g 三 七 44. 5g 
赤 芍 13. 4g 海藻 86. 8g 
漏 芦 26. 7g 木 香 35. 6g 
玄 参 44. 5g 牡丹 皮 62. 3g 
和 夏 枯 草 44. 5g 连 玫 17. 8g 
红 花 26.7g 


【 制 法 】 以 上 十 五 味 ,鹿角 \ 三 七 、 辫 参 粉碎 成 细 粉 ,其 余 
蒲公英 等 十 二 味 加 水 煎 煮 二 次 ,第 一 次 4 小 时 ,第 二 次 3 小 
时 ,合并 煎 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 1.30 一 1.35 
(50C) ,与 适量 蔗糖 及 糊 精 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 
1000g, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐 色 至 棕 黑 色 的 颗粒 ; 气 微 , 味 微 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 石 细胞 黄 棕色 或 
无 色 , 类 长 方形 、 类 圆 形 或 形状 不 规则 , 层 纹 明 显 , 直径 约 至 
94pm( 玄 参 )。 不 规则 块 片 半 透明 ,边缘 折光 较 强 , 表 面 有 纤 
细 短 纹理 和 小 孔 及 细 裂 隙 (鹿角 ) 。 

(2) 取 本 品 50g, 研 细 ,加 甲醇 80ml, 加 热 回 流 40 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 北 干 , 残 泪 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 
提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 氨 试 液 30ml 洗 
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涤 , 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 三 七 对 照 药 材 1g, 加 里 醇 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
再 取 人 参 皂 背 Rgl 对 照 品 \、 人 参 皂 苷 Rbi 对 照 品 和 三 七 皂苷 
Ri 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 0. 5mg 的 混合 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 
溶液 各 2 一 5 岂 , 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 - 
乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10 以 下 放置 的 下 层 溶 
液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,在 
105 必 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 ,日 光 下 显 相同 颜 色 的 斑点 ;紫外 光 下 显 相同 颜 色 的 
荧光 斑点 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 玄 参 对 照 药材 1g, 加 甲醇 20ml, 同 [鉴别 362) 项 下 的 供 试 品 
溶液 制备 方法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 (5 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ， 
喷 以 5% 香草 醋 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 
日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 连 竹 对 照 药 材 1g, 加 甲醇 20ml, 同 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 
溶液 制备 方法 制 成 对 照 药材 溶液 。 另 取 连 诱 并 对 照 品 ,加 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 《附录 YL B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2 一 5pl, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 水 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 (8 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 和 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 


【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
IC)。 

【含量 测定 】 三 七 “ 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 克 D) 
测定 。 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 203 nm。 理 论 板 数 按 三 七 皂 
苷 Ri 峰 计算 应 不 低 于 4000。 


时 间 (min) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0 一 12 19 81 
12~60 19—>36 81—64 


对 照 品 溶液 的 制备 ”分 别 取 人 人 参 皂 背 Rg 对照 品 、 人 参 
皂 背 Rbi 对 照 品 和 三 七 皂 背 Ri 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 人 参 皂 萌 Rg; 和 人 参 皂 背 Rb 各 0. 4mg、 三 
七 皂苷 Ri0. 1mg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 
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适量 , 研 细 , 取 10g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲 
醇 50ml, 称 定 重量 ,加 热 回流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 
甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 25ml, 藻 
干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,转移 至 分 液 漏 斗 中 ,用 水 饱和 的 
正 丁 醇 振 摇 提 取 5 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 迄 
试 液 30ml 洗涤 , 弃 去 氨 试 液 , 再 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 洗涤 2 
次 ,每 次 20ml, 分 取 正 丁 醇 液 , 落 干 , 残 洒 加 甲醇 使 溶解 , 转 
移 至 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 10nl, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 多 含 三 七 以 人 参 皂 并 Rg1 (Ce Hz; Ow) 、 人 参 皂 营 
Rb (Cs Ho Ozs ) 和 三 七 皂苷 Ri (Csz Hao O1s ) 的 总 量 计 ,不 得 
少 于 7. 0mg。 

玄 参 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 为 流动 相 A,1% 醋 酸 溶液 为 流动 相 B, 按 下 
表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 278nm。 理 论 板 数 按 


哈巴 俄 荐 峰 计算 应 不 低 于 5000。 
时 间 (Cmin) 流动 相 A(%) 流动 相 BC%) 
0~20 20—50 80-—>50 
对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 哈 巴 俄 戎 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 


加 30% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 20p8g 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 蜡 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 10g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 
甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 500W ,频率 
40kHz)45 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50%% 甲 醇 补足 减 失 的 
重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 玄 参 以 哈巴 俄 苷 (Cox Hao O11) 计 , 不 得 少 于 
0. 70mg。 

【功能 与 主治 】〗 软 坚 散 结 ,活血 消 痛 ,清热 解毒 。 用 于 痰 
热 互 结 所 致 的 乳 兽 、 乳 痛 , 症 见 乳房 结 节 、 数 目 不 等 、 大 小 形态 
不 一 、 质 地 柔软 ,或 产后 乳房 结 块 、 红 热 疼痛 ;乳腺 增生 、 和 乳腺 
炎 早 期 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 8g, 一 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 服 。 

【规格 】〗 每 袋 装 8g 

【贮藏 】 密封 。 
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季 德 胜 蛇 药片 


Jidesheng Sheyao Pian 


本 品 为 由 重 楼 . 干 蟾 皮 、 蝇 蛤 .地 锦 草 等 药 味 经 适宜 加 工 
制 成 的 片 。 

【性 状 〗】 本 品 为 棕 褐 色 的 片 ;或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 
棕 褐 色 ; 味 辛苦。 

【鉴别 ] 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 疱 子 旺 类 圆 球形 、 
类 卵 圆 形 或 卵 圆 形 , 棕 褐 色 , 直 径 约 10um( 霉 麦 粉 ) 。 不 定形 
块 状 物 淡 黄色 .无 色 或 棕色 , 具 灰 棕色 细小 颗粒 状 分 废物 堆 集 
( 干 蟾 皮 ) 。 体 壁 碎片 淡 黄 棕色 或 近 无 色 , 外 表皮 表面 观 具 多 
角形 网 络 样 纹理 ;气管 壁 碎片 见 棕色 或 黄 绿色 ,螺旋 丝 , 宽 1 一 
5pm, 丝 间 布 有 近 无 色 点 状 物 ( 旺 峻 )。 

(2) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 甲醇 30ml, 加 热 回 流 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 燕 于 ,残渣 加 2mol/L 盐酸 溶液 30ml 使 溶解 ,水 浴 
加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 ,用 石油 酶 (30 一 60C ) 振 播 提 取 2 次 ， 
每 次 30ml, 合并 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 暮 蒜 皂 音 元 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5 分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 栈 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 栈 
以 10%% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,加热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

(3) 取 本 品 15 片 , 研 细 ,加 二 氯 甲烷 50ml, 加 热 回流 1 小 
时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 备用 ; 滤 酒 挥 去 二 氯 甲 烷 , 加 甲醇 30ml， 
加 热 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 30ml 使 溶解 ,用 
水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 液 , 蒸 
二 ,残渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 
( 柱 内 径 为 lcem, 柱 高 为 15cm), 先 用 水 20ml 洗 脱 (流速 为 每 
分 钟 liml。 以 下 同 ), 继 用 30% 甲醇 50ml 洗 脱 ,收集 30% 甲 
醇 洗 脱 液 , 燕 干 , 残 浊 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 干 蟾 皮 对 照 药材 1g, 加 二 氯 甲烷 30ml, 加热 回流 30 分 
钟 , 放 冷 , 滤 过 , 弃 去 滤液 , 残 漆 加 甲醇 30ml, 加热 回 流 1 小 
时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 网 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 -盐酸 -水 (4 : 
1 : 5) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 脉 干 , 喷 以 20% 对 二 
甲 氨 基 葵 甲醛 盐酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 
光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3)? 项 下 备用 的 二 氯 甲 烷 滤 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
丙酮 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 地 锦 草 对 照 药 材 
lg, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 页 B) 试 验 ， 
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吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
环 已 烧 - 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 
10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 主席 点 。 

(5) 取 本 品 5 片 , 研 细 , 加 50% 乙 醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 放 冷 ,离心 , 取 上 清 液 , 置 水 浴 上 药 至 约 5ml, 加 水 10ml, 捞 
拌 使 溶解 ,用 二 氧 甲烷 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 二 氯 甲 
烷 提 取 液 , 燕 干 , 残 漆 加 丙酮 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 半 边 莲 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10p, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30~60'C)- 乙 酸 乙 酯 (5 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅 烧 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (45 : 55) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm。 
理论 板 数 按 重 楼 皂 上 冰峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 重 楼 拒 背 I 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
2g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 人 甲醇 25ml, 密 塞 , 称 
定 重量 ,超声 处 理 (功率 500W, 频 率 50kHz)40 分 钟 , 放 冷 ,再 
“ 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 义 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 重 楼 以 重 楼 皂苷 工 (Cu Ho Oss ) 计 ,不 得 少 于 
0. 20mg。 . 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 , 消 肿 止痛 。 用 于 毒蛇 、 毒 下 
咬 伤 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 第 一 次 20 片 ,以 后 每 隔 6 小 时 续 
服 10 片 ,危急 重症 者 将 剂量 增加 10~20 片 并 适当 缩短 服药 
间隔 时 间 。 不 能 口服 药 者 ,可 行 鼻饲 法 给 药 。 外 用 。 被 毒 虫 
咬 伤 后 ,以 本 品 和 水 外 把, 即 可 消 肿 止痛 。 

【注意 】 孕妇 鼠 用 。 有 秩 骨 虚 寒 者 慎 用 。 肝 肾 功能 不 全 者 
愤 用 。 本 品 不 可 过 服 久 服 。 若 用 药 后 出 现 皮肤 过 敏 反应 需 及 
.时 停 用 。 忌 食 辛 辣 、 油 腻 食 物 。 

【规格 】 每 片 重 0. 4g 

【贮藏 】 密封 。 
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【处 方 】 金莲 花 450g 

【 制 法 】 取 金 莲花 ,加 水 前 者 三 次 ,每 次 1.5 小 时 ,前 液 
滤 过 ,滤液 合并 , 减 压 浓缩 至 相对 密度 为 1. 15(50'C), 静 置 24 
小 时 , 滤 过 ,滤液 中 加 入 蜂蜜 或 单 糖浆 适量 及 茶 甲 酸 钠 1. 8g、 
羟 葵 乙 酯 0. 2g, 加 水 至 1000ml, 混 匀 , 静 置 24 小 时 , 滤 过 ， 
即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 红 色 澄 清 液 体 ; 味 苦 、 微 甜 。 

【鉴别 】 取 本 品 5ml, 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 3 次 ,每 次 
20ml, 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提取 3 次 ,每 次 10ml, 合 并 正 
丁 醇 提取 液 , 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 20ml 洗涤 , 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 
潭 加 甲醇 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 金 莲花 对 照 药 
材 0.5g, 加 80% 乙 醇 15ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 
干 ,残渣 用 水 10ml 溶解 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 葵 草 
苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 3mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 1 一 
2 由 、 对照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 以 会 
4%% 醋 酸 钠 的 羧 甲 基 纤维 素 钢 溶液 为 蒜 合 剂 的 硅胶 再 薄 层 板 
上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (8 : 6 :1 : 1.5) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 ,上 防 和 干 , 喷 以 10%% 三 氯 化 铝 乙醇 溶液 ,在 紫外 光 
《365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 主 斑点 。 在 与 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.05( 附 录 WE A)。 

pH 值 应 为 4.0~6.0( 附 录 而 G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 了 )。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WW DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 且 -0. 1% 磷 酸 溶液 (10 : 12 : 78) 为 流动 
相 ; 检 测 波长 为 349nm。 理 论 板 数 按 区 草 苷 峰 计算 应 不 低 于 
5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 花 草 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 20ug 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 5ml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 入 甲醇 80ml, 超 声 处 理 ( 功 率 400W, 频 率 40kHz)10 分 
钟 , 放 冷 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 弃 去 初 滤液 ,精密 量 取 续 
滤液 10ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 
滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 5pl， 
注入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 金 莲 花 以 殖 草 苷 (Ca Hzo O11) 计 ,不 得 少 于 
1.5mg。 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 
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【功能 与 主治 】 清热 解毒 。 用 于 风 热 邪 毒 袭 肺 , 热 毒 内 
盛 引 起 的 上 呼吸 道 感染 咽炎 、 扁 桃 体 炎 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 10ml, 一 日 3 次 ;用 时 摇 匀 。 

【规格 】 每 瓶装 10ml 

【贮藏 】 密封 。 
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【处 方 】 金莲 花 1500g 

【 制 法 】 取 金 莲花 ,加 水 前 者 二 次 ,每 次 1 小 时 ,前 渡 滤 
过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 18 一 1. 22(70 一 80C) ,加 
人 淀粉 适量 , 制 颗粒 ,干燥 ,加 入 硬 脂 酸 镁 适量 , 混 匀 ,压制 成 
1000 片 , 包 糖衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 棕色 
至 棕 神色; 味 昔 。 

【鉴别 】 取 本 品 2 片 ,除去 包 衣 , 研 细 , 加 80%% 乙 醇 
25ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 渡 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 用 水 10ml 溶 
解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 再 用 水 饱和 的 正 
丁 醇 振 摇 提取 3 次 ,每 次 10ml, 合 并 正 丁 醉 提取 液 ,用 正 丁 
醇 饱和 的 水 20ml 洗涤 , 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 5ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 人 金莲 花 对 照 药材 0. 5g ,加 80% 乙 
醇 15ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 斧 草 音 对 照 唱 , 加 甲 
醇 制 成 每 lml 含 0. 3mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 菏 层 
色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 4 对 照 药材 
溶液 和 对 照 品 溶液 各 2 则 ,分 别 点 于 同一 以 含 4% 醋 酸 钠 的 
羧 甲 基 纤维 素 钠 溶液 为 黏合 剂 的 硅胶 再 薄 层 板 上 ,以 乙酸 
乙 酷 - 丁 酮 -甲酸 -水 (8 : 6 : 1 : 1.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
0 喷 以 10% 三 氧化 铝 乙 醇 溶液 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检 

。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
ee a 在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 睛 -0. 1% 磷 酸 溶液 (10 : 12 : 78) 为 流动 
相 ;检测 波长 为 349nm。 理 论 板 数 按 蔡 草 苷 峰 计算 应 不 低 于 
5000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 。 取 茵 草 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 , 即 得 。 

” 供 试 品 溶液 的 制备 。 取 本 品 10 片 , 除 去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 混 匀 , 取 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
甲醇 50mil, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 400W, 频率 
40kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 ， 
播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南 国 、 
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测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 5pl1， 
注入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 金 莲 花 以 葵 草 苷 (Cz Hz Ou ) 计 ,不 得 少 于 
4. 5mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 。 用 于 风 热 那 毒 袭 肺 , 热 毒 内 
盛 引 起 的 上 呼吸 道 感染 、 咽 炎 、 扁 桃 体 炎 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 3 一 和 4 片 , 一 日 3 次 。 

【规格 】 薄膜 衣 片 〈1) 每 片 重 0.31g 〈2) 每 片 重 0. 4g 

【贮藏 】 密封 。 


金莲 花 胶 喜 


Jinlianhug Jiaonang 


【处 方 】 金莲 花 1000g 

【 制 法 】 取 金 莲花 ,加 水 前 者 二 次 ,每 次 1 小 时 ,前 液 滤 
过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 稠 谊 状 ,在 60C 以 下 减 压 干 燥 , 粉 碎 , 加 
人 糊 精 适量 , 混 匀 , 装 人 胶 圳 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 守 ,内 容 物 为 灰 棕 色 至 棕 褐 色 的 粉 
末 ; 味 苦 。 

【鉴别 】 取 本 品 内 容 物 0.7g, 研 细 , 加 80% 乙 醇 25ml， 
超声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 节 干 ,残渣 加 水 10ml 溶解 ,用 
乙酸 乙 酯 振 播 提取 3 次 ,每 次 20ml, 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 
播 提 取 3 次 ,每 次 10ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 正 丁 醇 饱 和 
的 水 20ml 洗涤 , 正 于 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 5ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 金 莲花 对 照 药材 0.5g, 加 80% 乙醇 
15ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶 液 。 再 取 侍 草 苷 对 照 唱 加 甲醇 


制 成 每 1ml 含 0. 3mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶 液 ue 对 照 药 材 溶 
液 和 对 照 品 溶液 各 2pl, 分 别 点 于 同一 以 售 4 只 醋酸 钠 的 凑 


a hp ede H 0 
酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (8 : 6 : 1.5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 陈 

干 , 喷 以 10% 三 ns 在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 主 斑 点 ;在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 了 应 符合 胶囊 剂 项 
1 1), 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 了 DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 且 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (10 : 12 ; 78) 为 流动 
相 ; 检 测 波长 为 349nm。 理 论 板 数 按 车 草 苷 峰 计算 应 不 低 于 
5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 殖 草 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 Iml 含 20kg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 

。 49 。 


下 有 关 的 各 项 规定 (附录 


hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 和 集体 制作 
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细 , 混 匀 , 取 约 0. 1g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲 
醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 400W ,频率 40kHz) 
20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 金 莲 花 以 葵 草 背 (Cs Ha Ou ) 计 ,不 得 少 于 
3. 0mg。 

【功能 与 主治 〗 清热 解毒 。 用 于 风 热 那 毒 袭 肺 , 热 毒 内 
盛 引起 的 上 呼吸 道 感染 咽炎、 扁桃 体 炎 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 粒 , 一 日 2 一 3 次 ;小 儿 酌 


减 。 
【规格 】 每 粒 装 0. 35g 
【贮藏 】 密封 。 
金 嗓 清音 丸 
Jinsang Qingyin Wan 

【处 方 】 玄 参 100g 地 黄 100g 
麦 冬 60g 黄 蕉 40g 
牡丹 皮 60g 赤 芍 60g 
川 贝 母 60g 泽 泻 60g 
营 改 仁 ( 炒 )60g 石 解 60g 
僵 乔 ( 获 炒 )40g 薄荷 20g 
胖 大 海 40g 蝉 晓 40g 
木 蝴蝶 40g 甘草 20g 


【 制 法】 以 上 十 六 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 
粉末 加 炼 蜜 35 一 50g 与 适量 的 水 , 制 成 水 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑 褐色 的 水 蜜 丸 ; 气 微 , 味 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 薄 壁 组 织 灰 棕色 
至 黑 棕色 ,细胞 多 皱 缩 ,内 含 棕色 核 状 物 (地 黄 )。 纤 维 表 面 
类 圆 形 细胞 中 含 细小 圆 形 硅 质 块 ,排列 成 行 ( 石 狸 ) 。 几 丁 
质 皮 壳 碎片 淡 黄 棕色 , 半 透 明 , 密 布 乳 头 状 或 短 刺 状 突起 
( 蝉 晓 ) 。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 ,形成 晶 纤 维 
(甘草 )。 

(2) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 水 80ml, 超声 处 理 20 分 钟 , 离 
心 , 取 上 清 液 ,加 盐酸 2ml, 加热 回 流 1 小 时 , 放 冷 ,用 三 氯 甲 
烧 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 三 氧 甲烷 提取 液 , 蒸 干 , 残 
济 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 玫 冬 对 照 药材 
0. 5g; 加 水 40ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5ul, 分 别 点 于 辣 一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 丙 酮 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 承 
干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ， 
在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 

。 $0 。 


置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 15g, 研 细 ,加 乙醇 80ml, 加 热 回流 1 小 时 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 提取 
3 次 ,每 次 20ml, 合并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 水 洗涤 3 次 ,每 次 
15ml, 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 5ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 
馈 柱 (100 一 200 目 ,10g, 内 径 为 lcem) 上 ,用 甲醇 80ml 洗 脱 ， 
收集 洗 脱 滚 , 蒸 干 , 残 汀 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 芍药 昔 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 
溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 
乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40 : 5 : 10 : 0.2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 
干 , 喷 以 5% 香草 醛 硫酸 溶液 ,在 105 必 加 热 至 次 点 显 色 清晰 ， 
在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 
上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 乙醚 100ml, 振 播 ,放置 过 夜 , 滤 
过 ,滤液 挥 干 , 残 泪 加 甲醇 0. 5m] 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 丹 皮 酚 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 ,吸取 上 述 两 
种 溶液 各 6pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烧 - 乙 酸 
乙 酷 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 脉 干 , 喷 以 1% 三 握 化 铁 乙 
醇 溶液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 水 饱和 的 正 丁 醇 60ml, 超 声 处 理 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 用 甲 瑟 5ml 溶解 ,加 在 中 性 氧 
化 铝 柱 (100 一 200 目 ,5g, 内 径 为 lcm) 上 ,用 甲醇 80ml 洗 脱 ， 
收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 玄 参 对 照 药材 1g, 加 水 饱和 的 正 丁 醇 30ml, 浸 泡 1 小 时 
后 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 注 加 甲醇 2ml 使 溶 
解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,2g, 内 径 为 Icem) 上 ,用 
甲醇 60ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ， 
作为 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 哈 巴 俄 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 
lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
BB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 3 hl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 -水 (12 : 4 :1)5~10C 放 置 12 
小 时 的 下 层 溶液 为 展开 剂 , 置 用 展开 剂 预 平衡 15 分 钟 的 展开 
饶 内 展开 , 展 距 17cm, 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 酚 硫 酸 溶 液 ， 
在 105 必 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 及 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 2% 磷酸 溶液 (20 : 80) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 蕉 苷 峰 计 算 应 不 低 于 
2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
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70% 乙 醇 制 成 每 lml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 70% 乙 醇 100ml, 密 塞 , 称 定 重 
量 , 超 声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 70% 乙 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 黄花 和 木 贿 蝶 以 黄 苓 背 (Cz HisOi ) 计 ,每 1g 不 
得 少 于 2. 3mg。 

【功能 与 主治 〗 养 阴 清 肺 ,化 痰 利 咽 。 用 于 肺 热 阴 虚 所 
致 的 慢 喉 阁 , 慢 喉 痹 , 症 见 声音 呆 哑 .咽喉 肿 瘙 、 咽 干 ;慢性 叭 
炎 、 慢 性 咽炎 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 60 一 120 九 , 一 日 2 次 。 


【注意 】 忌 烟 酒 及 辛辣 食物 。 
【规格 】 每 10 丸 重 1g 
【贮藏 】 密封 。 
参 苓 白术 丸 
Shenling Baizhu Wan 
【处 方 〗 人 参 100g 茯苓 100g 
获 炒 白术 100g 山药 100g 
炒 白 扁豆 75g 莲子 50g 
堵 炒 巷 必 仁 50g 砂 仁 50g 
桔梗 50g 甘草 100g 
【 制 法 】 以 上 十 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 ,用 水 泛 丸 ， 
干燥 , 即 得 。 
【性 状 】 本 品 为 黄色 至 黄 棕 色 的 水 丸 ; 气 香 , 味 甜 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 :不 规则 分 枝 状 团 


块 无 色 , 遇 水 合 氯 醛 液 溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 , 直 径 4 一 
6um( 茯 苓 );。 草 酸 钙 针 晶 细小 ,长 10 一 32km, 不 规则 地 充 塞 
于 薄 壁 细胞 中 ( 蒜 炒 白术 )。 草 酸 钙 针 史 束 存在 于 黏液 细胞 
中 ,长 80 一 240pkm, 针 晶 直 径 2~8pm( 山 药 )。 内 种 皮 厚 壁 
细胞 黄 棕 色 或 棕 红 色 , 表 面 观 类 多 角形 , 壁 厚 , 胞 腔 含 硅 质 
块 ( 砂 仁 ) 。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 ,形成 晶 纤 
维 ( 甘 草 ) 。 

(2) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 甲醇 50ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 50ml 使 溶解 ,用 三 氧 甲烷 振 摇 
握 取 2 次 ,每 次 50ml, 弃 去 三 氯 甲 烷 液 ,再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 
振 摇 提 取 2 次 ,每 次 50ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 氨 试 液 洗涤 
2 次 ,每 次 30ml, 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 人 参 对 照 药 材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶 
液 。 再 取 人 参 皂 苷 Rg; 对 照 品 . 人 参 皂 苷 Re 对 照 品 . 人 参 气 
背 Rb 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 2mg 的 混合 溶液 , 作 
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参 松 养 心 胶囊 


为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 
溶液 5pl、 对 照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 2 由 ,分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2)10C 以 下 
放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 ,路 以 10% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 
光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相同 颜色 的 斑点 ;紫外 光 下 
显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 乙醚 20ml, 超 声 处理 15 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 浓缩 至 1ml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 和 白术 对 照 品 药材 
lg, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ， 
吸取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
石油 醚 (60 一 90C )- 乙 酸 乙 酯 (5 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 脉 
干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105'C 加 热 约 5 分 钟 , 在 紫外 
光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 2mol/L 醋酸 镁 溶液 - 冰 酯 酸 (61 : 39 : 1) 
为 流动 相 ; 检 测 波长 250nm。 理 论 板 数 按 甘 草酸 峰 计算 应 不 
低 于 2000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 甘 草酸 铵 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 流动 相 制 成 每 Iml 含 0. 1mg 的 溶液 (相当 于 每 lmg 含 甘草 
酸 0. 9797mg) , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适 量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 
定 , 置 50ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 流动 相 50ml, 密 塞 , 称 定 
重量 ,超声 处 理 ( 功 率 500 双 ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 再 称 
定 重 量 , 用 流动 相 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 甘草 以 甘草 酸 (Ciz Hoes Oie ) 计 ,不 得 少 于 
2. 3mg 。 

【功能 与 主治 〗 补 脾胃 , 益 肺 气 。 
注 ,气短 咳 嗽 , 肢 倦 乏 力 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6g, 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 100 粒 重 6g 

【贮藏 】 密封 。 


用 于 脾胃 虚弱 , 食 少 便 


参 松 养 心 胶囊 


Shensong Yangxin Jiaonang 


本 品 由 人 参 ,. 麦 冬 ` 山 茱 黄 、 桑 寄生 、 土 鉴 虫 . 赤 芍 、 黄 连 、 
南 五 味 子 .龙骨 等 药 味 经 加 工 制 成 的 胶囊 剂 。 
。S1 。 
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参 松 养 心 胶 桔 


【性 状 】 本 品 为 硬 胶 赛 ,内 容 物 为 黄 褐色 至 棕 褐 色 的 颗 
粒 和 粉末 ; 味 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 体 壁 碎片 黄色 或 棕 红 色 . 有 贺 形 毛 窝 ,直径 
8 一 24pm, 可 见长 短 不 一 的 刚毛 ( 土 移 虫 ) 

(2) 取 本 品 内 容 物 8g. 置 具 塞 锥 形 瓶 中 .加 乙醚 50ml, 超 
声 处 理 20 分 钟 ,离心 ,上 清 液 敬 二 ,残渣 用 石油 醚 (30 一 
60T ) 洗 涤 3 次 ,每 次 15ml, 奔 去 石油 醚 液 。 残 渣 加 无 水 乙醇 - 
三 毛 甲 烷 (3 : 2) 混 合 溶液 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 山 荣 黄 对 照 药材 0.5g, 加 乙酸 乙 酯 10ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 . 残 潜 加 无 水 乙醇 -二 氢 忠 烷 (3: 2) 混 合 溶 
液 1Iml 使 溶解 ,作为 对 照 药 材 溶 液 。 照 游 层 色谱 法 (附录 1 
B) 试 验 , 吸 肥 上 述 两 种 溶液 各 441, 分 别 点 于 同一 人 硅胶 G 注 层 
板 上 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 酪 酸 (12 : 2 : 0.5) 为 展开 剂 . 展 
开 , 取 出 . 晾 十 . 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 , 在 110 必 加 热 至 斑点 
显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 的 位 置 上 ,. 显 一 个 相同 颜色 的 主 班 点 。 

(3) 到 本 品 内 容 物 2g, 加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 20 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 汗 加 水 20ml 使 溶解 ,加 盐酸 调节 pH 值 
至 1~2, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 乙酸 乙 
酯 液 ,车 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 作为 供 试 品 溶 液 。 另 皮 
丹参 对 照 药材 0. 5g, 加 申 吏 5ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 洲 层 色谱 法 (附录 WM B) 试 验 , 吸 取 
上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 十 同一 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 乙 
酸 丁 酯 -甲酸 -水 (15 : 15 : 5) 上 层 液 为 展开 剂 .展开 ,取出 ， 
晾 干 , 置 氨 蒸 气 中 各 10 分 钟 以 上 .、 ee 日 光 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相应 的 位 置 [:， 

一 个 相同 颜色 的 主考 点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 4g, 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 和 二 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 三 所 甲烷 振 播 提 取 2 
次 ,每 次 25ml, 弃 去 三 所 甲烷 液 . 水 溶液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 
25ml 振 摇 提取 ,分 取 正 本 醇 液 . 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 区 药 伯 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 
含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 VI 
B) 试 验 , 吸 反 上 述 两 种 溶液 各 1p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 氨 溶液 (8 : 1 : 1) 的 
下 层 溶液 为 展开 剂 .展开 , 肥 出 , 景 干 , 喷 以 5% 香 草 醋 硫酸 溶 
液 , 在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 狂 点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 20ml. 超 声 处 理 10 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 2ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 连 对 照 药 
材 50mg, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 
照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 
溶液 各 1Al, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 洲 层 板 上 ,以 甲 茶 -乙酸 乙 
酯 - 异 丙 醇 -甲醇 -水 (6 : 3 : 1.5:1.5:0.3) 为 展开 剂 , 置 氨 蒸 
气 饱和 的 展开 和 内 ,展开 .取出 , 景 干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

。 5S2 。 
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(6) 取 本 品 内 容 物 4g. 研 细 , 加 乙醚 40ml, 超 声 处 理 20 
分 钟 , 静 置 , 芭 上 清 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 .作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 五 味 子 甲 素 对 照旧 ,加 申 醇 制 成 每 1ml 
含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 洲 层 色谱 法 (附录 VI 
B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 4pl、 对 照 品 溶液 1p1, 分 别 点 
于 同一 硅胶 GF 洲 层 板 上 .以 甲 杂 -乙酸 乙 酯 (9 : 1.2) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 在 紫外 光 (254nm) 下 检视 。 供 
试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶 完 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 [ 1L)。 

【含量 测定 】 人 参照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 稍 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 进 行 
梯度 洗 脱 ;蒸发 光 散 射 检测 器 。 理 论 板 数 按 人 参 皂 人 鞋 Re 峰 
计算 应 不 低 于 20 000。 


时 间 (min) 流动 相 AC(%) 流动 相 3(%%) 
0 一 25 19 81 
25 一 50 19 一 27 81—73 
50~55 27 一 90 73.~10 
55~70 90 10 
70~75 90~19 10 >81 
75 一 90 19 81 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 人 参 皂 苷 Rg! 对 照 品 、 人 参 皂 匡 
Re 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 0. 2mg 的 
混合 溶液 , 即 得 。 

借 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 30 粒 的 内 容 物 ,精密 称 定 ， 
混 匀 , 研 细 , 取 约 4g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲 
醇 100ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 160W, 频率 
40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重 基 ， 
播 匀 , 滤 过 ,精密 晤 取 续 滤液 50ml, 蒸 干 , 残 酒 加 水 30ml 溶 
解 , 用 三 握 甲 烷 振 摇 提 取 3 次 (30ml,20ml,20ml), 弃 去 三 氧 
甲烷 液 ,水 溶液 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 5 次 (25ml,25ml， 
25ml,15ml,15ml) ,合并 正 丁 醇 液 , 用 氨 试 液 洗涤 2 次 (30mj， 
20ml) ,分 取 正 村 醇 液 , 再 用 正 丁 醇和 饱和 的 水 洗涤 2 次 (30ml， 
20ml) ,合并 氨 洗 液 和 水 洗 液 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提取 3 
次 (20ml,20ml,15ml) ,合并 正 丁 醇 提取 液 ,并 与 上 述 正 丁 醇 
液 合并 , 蒸 干 ,残渣 用 甲醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 
至 刻度 , 扬 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 6p1 与 9pl\ 供 试 品 溶液 
15pl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 ,用 外 标 两 点 法 对 数 方 程 计算 ， 
即 得 。 

本 品 每 粒 含 人 参 以 人 参 皂 背 Rgi (Cs Hi,; O01 ) 和 人 参 皂 
车 Re(Cse Haz O01) 的 总 量 计 , 不 得 少 于 0. 15mg。 

山 茱 葛 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 
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色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 寿 
胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 且 -0. 05% 磷 酸 溶液 (3 : 9 : 88) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 238nm。 理 论 板 数 按 马 钱 苷 峰 计 算 应 不 低 
于 9000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 马 钱 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
50%% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 20ug 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 取 约 1g, 精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 人 甲醇 
25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 超 声 处 理 ( 功 率 250 双 ,频率 40kHz) 
30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ， 
滤 过 ,精密 吸取 续 滤 液 10ml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 
目 ,7g, 内 径 1. 5cm, 干 法 装 柱 ) 上 ,用 50% 甲 醇 60ml 洗 脱 ， 
收集 流出 液 和 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 用 50% 甲 醇 溶解 并 转移 至 
25ml 量 瓶 中 ,加 50%% 甲 醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10yl1, 注 
和 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含山 荣 英 以 马 钱 背 (Ciz Hz O01) 计 , 不 得 少 于 
0. 32mg。 

【功能 与 主治 】 益 气 养 阴 , 活 血 通 络 , 清 心安 神 。 用 于 
治疗 冠 心病 室 性 早搏 属 气 阴 两 虚 , 心 络 瘀 阻 证 , 症 见 心 怪 不 
安 ,气短 乏力 , 动 则 加 剧 , 胸 部 闷 痛 , 失 眼 多 梦 , 瓷 汗 , 神 伴 


【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2~4 粒 ,一 日 3 次 。 

【注意 】 应 注意 配合 原 发 性 疾病 的 治疗 ;个 别 患者 服药 
期 间 可 出 现 胃 胀 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 4g 

【贮藏 】 密封 。 
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【处 方 】 茵 陈 ( 绵 茵 陈 ) 提 取 物 20g 
板子 提取 物 10. 7g 
黄 蕉 提取 物 (以 黄 蕉 苷 计 )66. 7g 
金银花 提取 物 13. 3g 
【 制 法 】 以 上 四 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,加 入 芯 糖 粉 500g 与 糊 
精 适 量 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 1000g, 即 得 。 
【性 状 】 本 品 为 黄色 至 棕 黄色 的 颗粒 ; 味 甜 , 微 苦 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 3g, 研 细 , 加 水 20ml 使 溶解 , 滤 过 ， 
滤液 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提 
取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 菌 陈 对 照 药材 3g, 加 水 50ml, 煎 者 10 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 , 自 
“滤液 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次” 起, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 
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5 则 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60~90%C )- 
乙酸 乙 酯 -丙酮 (5 : 3 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 
5% 氧 氧化 钾 乙 醇 溶 液 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 蓝 色 荧 

(2) 取 本 品 12g, 研 细 , 加 50%% 甲 醇 50ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 ,通过 D101 型 大 
孔 吸 附 树脂 柱 ( 内 径 为 1 一 1. 5cm, 柱 高 为 19cm) ,以 水 100ml 
洗 脱 , 弃 去 水 洗 液 ,再 用 70% 乙 醇 50ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 
干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溢 解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 柑 子 对 照 
药材 0. 5g, 加 50% 甲 醇 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 
蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 柏 子 
苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 ml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 
10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 三 氧 甲 烷 -甲醇 (3 : 
1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 
105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 
的 斑点 。 

(3) 取 本 品 适量 , 研 细 , 取 约 0.15g, 加 甲醇 10ml 使 溶解 ， 
离心 ,上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 苓 背 对 照 品 ,加 甲醇 制 
成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5 : 3 : 1 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 1% 三 握 化 铁 乙醇 溶液 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 
色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 12g, 研 细 ,加 50% 甲 醇 50ml, 超 声 处理 30 分 
钟 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 绿 原 酸 对 照 品 ,加 
50%% 甲 醇 制 成 每 lml 含 30pg 的 溶液 ,作为 参照 物 溶液 。 照 高 
效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 试 验 , 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ( 柱 长 为 25cm, 柱 内 径 为 4.6mm, 粒 径 为 5pm); 以 乙 
膊 为 流动 相 A, 以 0. 1% 甲 酸 溶液 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规 
定 进行 梯度 洗 脱 ; 柱 温 为 30C ,检测 波长 为 325nm; 理 论 板 数 
按 绿 原 酸 峰 计算 应 不 低 于 10 000。 吸 取 参 照 物 溶液 与 供 试 品 
溶液 各 10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 50 分 钟 的 色谱 图 ,计算 各 
特征 峰 与 参照 物 峰 的 相对 保留 时 间 , 即 得 。 


时 间 (min) 流动 相 A(%)〉 流动 相 B(%) ”流速 (ml/min) 
0~20 S515 95785 08 
20~25 15 一 18 85 一 82 0. 8—>1.0 
25~50 18 82 1.0 


供 试 品 色谱 中 应 呈现 六 个 与 对 照 特 征 图 谱 相 对 应 的 特征 
峰 , 其 中 与 参照 物 峰 保留 时 间 相 对 应 的 峰 为 S 峰 ;各 特征 峰 的 
相对 保留 时 间 规 定 值 分 别 为 :0.72( 峰 1) ,1.00( 峰 2),1.05 
( 峰 3) ,1. 92( 峰 4) ,2.05( 峰 5),2.38( 峰 6)。 供 试 品 色 谱 中 ， 
各 特征 峰 的 相对 保留 时 间 应 在 其 规定 值 的 士 10% 之 内 。 
。 5S3 。 
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对 照 特征 图 谱 
峰 1: 新 绿 原 酸 ” 峰 2: 绿 原 酸 
峰 3; 隐 绿 原 酸 ” 峰 4:3.4'- 二 咖啡 酸 酰 奎 尼 酸 
峰 5:3,5"- 二 咖啡 酸 酰 奎 尼 酸 
峰 6:4,5 -二 咖啡 酸 酰 奈 尼 酸 


【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 T C) 。 

【含量 测定 】 菌 陈 提取 物 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 1 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 1% 甲 酸 溶 液 (11 : 89) 为 流动 相 , 待 对 羟 
基 茶 乙 酮 出 峰 后 ,以 乙 且 -0. 1% 甲 酸 溶 液 (90 : 10) 冲 洗 柱子 
10 分 钟 ; 检 测 波 长 为 2735nm。 理 论 板 数 按 对 羟基 茶 乙 酮 峰 计 
算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 对 产 基 共 乙 酮 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 70% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 10p8g 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 5. 5g, 精密 称 定 . 置 具 塞 锥 形 瓶 中 .精密 加 入 
70% 甲 醇 20ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 140W ,频率 
42kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70% 甲 醇 补 足 减 失 的 
重量 , 摇 匀 ,离心 ,到 上 清 液 , 滤 过 . 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 20nl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 菌 陈 提取 物 以 对 羟基 茶 乙 酮 (Ca HsO 〇 ,) 计 .不 
得 少 于 50pg。 

板子 提取 物 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 1% 甲 酸 溶液 (10 : 90 ) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 238nm。 理 论 板 数 按 杠 子 苷 峰 计 算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”了 到 板子 华 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 50ml 棕色 量 瓶 中 ,加 50% 甲 
醇 适量 ,超声 处 理 ( 功 率 140W ,频率 42kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,用 
50% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1. 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 顶 子 提取 物 以 杠 子 苷 (Ci Hs Oi ) 计 ,不 得 少 
于 3.0mg。 

黄蓉 提取 物 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 态 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 1% 甲 酸 溶 液 (25 : 75) 为 流动 相 ; 检 测 波 
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长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 此 蜂 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 苷 对照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 基 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 40ml, 超 
声 处 理 ( 功 率 140W ,频率 42kHz) 10 分 钟 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,离心 ,精密 量 取 上 清 液 1ml, 置 20ml 量 瓶 中 ,加 
50% 甲 醇 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 黄 蕉 提取 物 以 黄 劳 苷 (C His O01 ) 计 ,应 为 
180~220mg。 

金银花 提取 物 菌 陈 提取 物 
W1 了 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 彤 -0. 1% 甲 酸 溶液 (10 : 90) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 325nm。 理 论 板 数 按 绿 原 酸 峰 计 算 应 不 低 填 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 绿 原 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 板 子 苷 含量 测定 项 的 供 试 品 溶 
液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 金 银 花 提 取 物 和 菌 陈 提 取 物 以 绿 原 酸 
(Cis His Os) 计 , 不 得 少 于 1. 8mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 , 利 湿 退 黄 。 用 于 肝胆 湿热 所 
致 的 黄 疤 , 症 见面 目 悉 黄 、 胸 胁 胀 痛 .恶心 呕吐 .小 便 黄 赤 ;和 急 
慢性 肝炎 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 6g, 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 袋 装 3g。 

【贮藏 】 密封 。 

附 1: 菌 陈 提取 物 标准 


照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 


茵 陈 提取 物 


本 品 为 菊 科 植物 滨 蘑 Artemisia scoparia Waldst et Kit 
或 茵 陈 芷 Artemisia capillaries Thunb, 春季 采 收 的 干燥 地 上 
部 分 ( 编 英 陈 ) 经 加 工 制 成 的 提取 物 。 

[ 制 法 ] 取 菌 陈 ,加 水 前 者 三 次 ,第 一 次 1.5 小 时 ,第 二 、 
三 次 每 次 1 小 时 ,合并 煎 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 适量 ,加 乙醇 使 
含 醇 量 达 70% ,冷藏 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 至 适量 ,加 
乙醇 使 含 醇 量 达 85% ,冷藏 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 至 
适量 ,再 加 约 5 倍 量 的 水 ,冷藏 48 小 时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 成 稠 
育 状 ,真空 干燥 ,粉碎 , 即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 黄 棕色 至 棕 褐 色 的 粉末 或 块 状 物 ; 气 香 ， 
味 苦 。 


[鉴别 ] 取 本 品 0.2g, 加 水 20ml, 超 声 使 溶解 ,用 乙酸 乙 
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酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 燕 干 , 残 
渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 茵 陈 对 照 药材 
3g, 加 水 50ml, 前 者 10 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 , 取 滤 液 , 自 “ 用 乙酸 
乙 酯 振 摇 提取 2 次 ”起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 外 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60 ~ 90C)- 乙 酸 乙 醋 -丙酮 
(5: 3 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 氨 氧化 钾 乙 
醇 溶液 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 
药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 蓝 色 荧光 斑点 。 

5 检查 ] 水 分 不 得 过 8.0%% (附录 区 HH 第 一 法 )。 

[含量 测定 ] 和 尹 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 W DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0.1%% 甲 酸 溶液 (11 : 89) 为 流动 相 , 待 对 关 
基 葵 乙 酮 出 峰 后 以 乙 有 睛 -0.1%% 甲 酸 溶液 (90 : 10) 冲 洗 柱子 10 
分 钟 ; 检 测 波长 为 2755nm。 理 论 板 数 按 对 羟基 葵 乙 酮 峰 计 算 
应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 对 羟基 芋 乙 酮 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 70% 甲 醇 制 成 每 lml 含 10yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 0.1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 
锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 70% 甲 醇 20ml, 称 定 重 量 , 超 声 处 理 ( 功 
率 140W ,频率 42kHz)10 分 钟 , 取 出 , 放 冷 ,用 70%% 甲 醇 补 足 
减 失 的 重量 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 铝 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20pl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 对 羟基 茶 乙 酮 (Cs Hs O; ) 不 得 少 于 
0. 10%。 

附 2: 杖 子 提取 物 标准 


柑 子 提取 物 


本 品 为 茜草 科 植 物 板子 Cardenia jasminoides Ellis 的 干 
燥 成 熟 果 实 经 加 工 制 成 的 提取 物 。 

[ 制 法 ] 取 板 子 ,粉碎 成 粗 粉 ,加 水 前 者 三 次 ,第 一 、 二 次 
每 次 1 小 时 ,第 三 次 0. 5 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 适 
量 , 加 乙醇 使 含 醇 量 达 70% ,冷藏 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙 
醇 ,再 加 乙醇 使 含 醇 量 达 85% ,冷藏 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 
乙醇 ,再 加 约 5 倍 量 的 水 ,冷藏 48 小 时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 适 
量 ,真空 干燥 ,粉碎 , 即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 棕色 至 红 棕色 的 粉末 ; 味 微 苦 。 

[鉴别 ] 取 本 品 30mg, 加 50%% 甲 醇 适 量 , 振 揪 使 溶解 ， 
置 水 滩 上 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 板 子 对 照 药材 0. 5g, 加 50% 甲 醇 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 
再 取 板 子音 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 
种 溶液 各 5 一 10ml, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 
烷 - 甲 醇 (3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 
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醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

[检查 ] 水 分 不 得 过 5.0%( 附 录 区 第 一 法 )。 

炽 灼 残渣” 不 得 过 17.0%% (附录 殉 JI) 。 

[含量 测定 ] 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0.1%% 甲 酸 溶液 (10 : 90) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 238nm。 理 论 板 数 按 杖 子 苷 峰 计算 应 不 低 于 5000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 板 子 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 30kg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 25mg ,精密 称 定 , 置 50ml 
量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 适量 , 振 摇 使 完全 溶解 ,用 50%% 甲 醇 稀释 
至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 杠 子 苷 (Cu Hz 0 ) 不 得 少 于 10. 0%。 

附 3: 金 银 花 提取 物 标 准 


金银花 提取 物 


本 品 为 忍冬 科 植 物 忍 冬 Lonicera japonica Thunb. 的 带 
初 开 的 花 经 加 工 制 成 的 提取 物 。 

[ 制 法 ] 取 金 银 花 ,用 30%% 乙 醇 加 热 回 流 提 取 二 次 ,每 
次 1 小 时 ,合并 提取 液 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 至 每 lml 含 药材 
2g, 加 乙醇 使 含 醇 量 达 75%% , 静 置 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙 
醇 至 每 1ml 含 药材 4g, 加 约 5 倍 量 的 水 ,冷藏 48 小 时 , 滤 过 ， 
滤液 浓缩 成 稠 宫 状 , 真 空 干燥 , 即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 黄色 至 棕色 的 粉末 ; 味 微 苦 。 

[鉴别 ] 取 本 品 0.1g, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 50%% 甲 醇 溶 解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 绿 原 酸 对 照 品 ， 
加 50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 30kg 的 溶液 ,作为 参照 物 溶液 。 
照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI DD) 试 验 ,以 十 八 烷 基态 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ( 柱 长 为 25cm, 柱 内 径 为 4.6mm, 粒 径 为 5pm); 
以 乙 哺 为 流动 相 A, 以 0.1% 甲 酸 溶液 为 流动 相 B, 按 下 表 中 
的 规定 进行 梯度 洗 脱 ; 柱 温 为 30C ;检测 波长 为 325nm; 理 论 
板 数 按 绿 原 酸 峰 计算 应 不 低 于 10 000。 吸 取 参 照 物 溶液 与 供 
试 品 溶液 各 10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 50 分 钟 的 色谱 图 , 计 
算 各 特征 峰 与 参照 物 峰 的 相对 保留 时 间 , 即 得 。 


时 间 (min) ”流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 流速 (ml/min) 
0 一 20 5 一 15 95—85 0.8 
20~25 15—>18 85—>82 0. 8>1.0 
25~50 18 82 1.0 


供 试 品 色 谱 中 应 呈现 六 个 与 对 照 特征 图 谱 相 对 应 的 特征 
峰 , 其 中 与 参照 物 峰 保 留 时 间 相 对 应 的 峰 为 S 峰 ;各 特征 峰 的 
相对 保留 时 间 规 定 值 分 别 为 :0.72( 峰 1),1.00( 峰 2),1.05 
四 SS 四 
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胃 苏 颗粒 


( 峰 3),1.92( 峰 4),2.05( 峰 5),2.38( 峰 6)。 供 试 品 色谱 中 ， 
各 特征 峰 的 相对 保留 时 间 应 在 其 规定 值 的 土 10 色 之 内 。 


2 (S) 
300 > 
200 | 
100 
ke 45 克 
0 10 20 30 40 50 ”分钟 
对 照 特 征 图 谱 


峰 1: 新 绿 原 酸 峰 2: 绿 原 酸 
峰 3 : 隐 绿 原 酸 峰 4:3,4 -二 咖啡 酸 酰 奎 尼 酸 
峰 5;3,5"- 二 咖啡 酸 酰 奎 尼 酸 
峰 6:4,5 -二 咖啡 酸 酰 奎 尼 酸 


[检查 ] 水 分 不 得 过 6.0%( 附 录 区 H 第 一 法 )。 

炽 灼 残渣 不 得 过 17.0% (附录 区 J)。 

[含量 测定 ] 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 1% 甲 酸 溶液 (10 : 90) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 325nm。 理 论 板 数 按 绿 原 酸 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 绿 原 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 置 
棕色 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 
棕色 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 适 基 , 振 摇 使 完全 溶解 ,用 50% 申 醇 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 1041, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 绿 原 酸 (Cis His(% ) 不 得 少 于 4. 5%。 


胃 苏 颗 粒 
Weisu Keli 
【处 方 】 紫 苏 醒 166. 7g 香 附 166.7g 
陈皮 100g 香 梓 166.7g 
佛手 100g 可 壳 166. 7g 
槟 宛 100g 炒 鸡 内 金 100g 


【 制 法 】 以 上 八 味 , 紫 苏 醒 . 香 附 .陈皮 . 香 樟 、 佛 手 、 可 壳 
蒸馏 提取 挥发 油 , 挥 发 油 另 器 保存 ; 药 渣 与 槟 郴 、 鸡 内 金 加 水 
前 者 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合 
并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.35 一 1.38(70~80C) ,加 入 芒 糖 与 
糊 精 的 混合 物 (3. 5 份 芒 精 与 1 份 糊 精 ) 适 量 , 混 合 均匀 , 制 成 
颗粒 ,干燥 , 喷 人 挥发 油 , 混 匀 , 制 成 1000g[ 规 格 (1)]。 或 滤 
液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.26 一 1.29(70~80C) ,加 入 适 
量 糊 精 、 甜 菊 素 2. 7g、 凑 甲 基 淀 粉 钠 0.7g, 制 颗粒 ,干燥 , 喷 入 
挥发 油 , 混 匀 , 制 成 333g[ 规 格 (2)], 即 得 。 

【性 状 】 规格 (1) :本 品 为 淡 棕 色 的 颗粒 , 昧 微 苦 。 

规格 (2) :本 品 为 淡 棕 色 至 棕 褐 色 的 颗粒 , 味 苦 。 

* SG6 * 
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【鉴别 】 (1) 取 本 品 5g[ 规 格 (1)) 或 2g[ 规 格 (2)], 研 细 ， 
加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 栓 皮 上 并 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 饱和 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5u1, 分 
别 点 于 同一 用 0. 5%% 氧 氧化 钠 深 液 制备 的 硅胶 G 注 层 板 上 ， 
以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 13) 为 展开 剂 , 展 开 , 展 距 约 
5cm, 取 出 ,上 晾 干 ;下 以 甲 茶 -乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 (20 : 10 : 1: 
1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 三 氮 化 铝 试 
液 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 . 显 相同 颜色 的 荧光 考点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 辛 弗 林 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 等 1ml 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 YI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 
溶液 各 10pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 正 丁 醇 -醋酸 - 
水 (4:1:5) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 节 
三 酮 试 液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

(3) 取 本 品 30g[ 规 格 (1)) 或 10g[ 规 格 (2)), 研 细 , 加 石油 
配 (30 一 60'C )50ml, 冷 淄 20 小 时 ,时 时 振 摇 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ， 
残渣 加 乙醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 紫 苏 梗 对 
照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WL B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶 液 20u1、 对 照 药材 溶液 10p1, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 -乙酸 乙 酯 (19 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,到 出 , 晾 干 , 喷 以 1% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 105C 加热 至 
考点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 次 点 。 

% (4) 取 本 品 45gC 规 格 (1)J 或 15 g[ 规 格 (2)], 置 1000ml 
圆 底 烧 瓶 中 ,加 水 500ml 及 沸石 数 粒 , 照 挥发 油 测定 法 (附录 
XD) 操 作 , 自 测定 器 上 端 加 水 使 充满 刻度 部 分 并 游人 烧瓶 中 
为 止 , 上 再 加 入 乙酸 乙 酯 2ml, 连 接 回流 冷凝 装置 ,加 热 至 沸 并 
保持 微 沸 5 小 时 , 放 冷 ,分 取 乙 酸 乙 酯 层 , 置 2ml 量 瓶 中 ,加 乙 
酸 乙 酯 至 刻度 ,再 加 无 水 硫酸 钠 0. 5g, 摇 匀 , 取 上 清 液 作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 a- 香 附 酮 对 照 品 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 
0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 气相 色谱 法 (附录 VI E) 
试验 ,用 5 为 莱 基 -95% 甲 基 育 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ( 柱 
长 为 30m, 内 径 为 0. 32mm, 膜 厚度 为 0. 25pm) ,程序 升温 : 初 
始 温度 100°C ,保持 2 分 钟 , 然 后 以 每 分 钟 8 人 的 速率 升温 至 
200 ,再 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 260%C ,保持 15 分 钟 ; 
分 流 比 为 1 : 1。 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 lp1l, 注 入 气相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 。 供 试 品 色谱 中 应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 
相对 应 的 色谱 峰 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I] C)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -醋酸 -水 (35 : 4 : 61) 为 流动 相 ; 检 测 波长 
为 283nm。 理 论 板 数 按 柚 皮 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000 。 
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对 照 品 溶液 的 制备 ”分 别 取 柚 皮 苷 对 照 品 、 检 皮 苷 对 照 
品 和 新 柳 皮 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 
柚 皮 苷 80pg、 橙 皮 苷 20kg 和 新 检 皮 霄 20pg 的 混合 溶液 ， 
即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 泥 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1. 2g[ 规 格 (1)J 或 0. 5g[ 规 格 (2)2, 精 密 称 定 ， 
置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 
处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz )25 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ， 
用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5pl1, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 柚 皮 苷 (Cz Hi O14 ) 不 得 少 于 35.0mg; 含 橙 
皮 苷 (Ca Ha,Ois ) 不 得 少 于 7.0mg; 含 新 栖 皮 苷 (Cazs Hss Oi1s ) 
不 得 少 于 12. 0mg。 

【功能 与 主治 】 理气 消 胀 ,和 胃 上 止痛。 主治 气 滞 型 胃 腕 
痛 , 症 见 胃 腕 胀 痛 , 窜 及 两 胁 ,得 咀 气 或 矢 气 则 舒 ,情绪 郁 怒 则 
加 重 ,胸闷 食 少 , 排 便 不 畅 ,舌苔 薄 白 , 脉 弦 ; 慢 性 胃炎 及 消化 
性 省 疡 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 1 袋 , 一 日 3 次 。15 天 
为 一 个 疗程 ,可 服 1 一 3 个 疗程 或 遵 医嘱 。 


【规格 】 〈1) 每 袋 装 15g 〈2) 每 袋 装 5g( 无 蔗糖 ) 
【贮藏 】 密封 。 
香 连 化 滞 丸 
Xianglian Huazhi Wan 
【处 方 】 黄连 60g 木 香 60g 
黄 芬 75g 款 炒 可 实 75g 
陈皮 75g 酷 青皮 75g 
姜 厚 朴 75g 炒 槟 椰 60g 
滑石 60g 炒 白 芍 150g 
当归 150g 甘草 60g 


【 制 法 】 以 上 十 二 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 用 水 泛 
丸 , 低 温 干燥 , 制 成 水 丸 ; 或 每 100g 粉末 用 炼 蜜 60 一 70g 加 适 
量 的 水 制 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 每 100g 粉末 加 炼 蜜 140 一 
160g 制 成 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 褐色 至 棕 褐色 的 水 丸 或 棕 褐色 的 水 蜜 
丸 或 大 蜜 丸 ; 气 微 香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :纤维 束 鲜 黄 色 , 壁 
稍 厚 , 纹 孔 明显 (黄连 )。 木 纤维 成 束 ,长 梭 形 , 直径 16 ~ 
24pm, 壁 稍 厚 , 纹 孔 横 裂 锋 状 .十 字 状 或 人 字 状 ( 木 香 ) 。 韧 皮 
纤维 淡 黄 色 , 梭 形 , 壁 厚 , 孔 沟 细 ( 黄 芬 )。 石 细胞 类 方形 .椭圆 
形 、 卵 圆 形 或 不 规则 分 枝 状 ,直径 11~65pm, 有 时 可 见 层 纹 
( 姜 厚 村 )。 内 胚乳 细胞 碎片 无 色 , 壁 较 厚 , 有 较 多 大 的 类 圆 形 
纹 孔 ( 炒 槟 权 ) 。 草 酸 钙 往 晶 直径 18~32um, 存 在 于 薄 壁 细胞 
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香 连 化 滞 丸 


中 , 常 排列 成 行 ( 白 芍 ) 。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 ， 
形成 晶 纤维 (甘草 ) 。 

(2) 取 本 品 水 丸 2g, 研 细 ; 或 取水 蜜 丸 3. 5g, 研 碎 ; 或 取 大 
蜜 丸 6g, 剪 碎 ,加 硅 藻 土 3g, 研 匀 , 加 乙醚 25ml, 超 声 处 理 10 
分 钟 , 滤 过 ,药酒 备用 ,滤液 挥 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 2ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 0. 1g, 加 乙醚 15ml， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 4Hl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 在 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 木 香 对 照 药材 0. 1g, 加 乙醚 15ml, 超 声 处 理 10 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 5ml 使 溶解 ,作为 对 照 药 
材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ](2) 项 
下 的 供 试 品 溶液 与 上 述 对 照 药材 溶液 各 2 一 6ul, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C )- 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 
(14:3:3) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 防 干 , 喷 以 5%% 香 草 醛 硫 
酸 溶液 ,在 105 它 加 热 至 班 点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

(4) 取 厚 朴 酚 . 和 厚 朴 酚 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 
0. 5mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI 
B) 试 验 , 吸 取 [ 鉴 别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 6 一 10ul、 上述 对 
照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 
(30~60C)- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 再 喷 
以 5% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 
光 下 检视 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 备用 药 渣 , 挥 干 溶剂 ,水 丸 药 潭 加 
甲醇 30ml, 水 蹇 丸 、 大 蜜 丸 药 潮 加 甲醇 50ml, 超 声 处 理 40 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 20ml 
振 播 提取 , 弃 去 乙酸 乙 酯 液 ,水 层 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 
2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氮 试 液 20ml 洗涤 , 弃 去 所 
试 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 黄 连 对 照 药 材 0. lg, 加 申 醇 10ml, 超 声 处理 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 盐 酸 小 辟 碱 对 照 品 ， 
加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 
层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 1~2pl, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯- 乙酸 乙 酯 - 异 丙 醇 -甲醇 - 浓 
氨 溶 液 (12:6:3:3:1) 为 展开 剂 , 置 氨 蒸 气 饱和 的 展开 低 
内 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 荧光 斑点 。 

(6) 取 [鉴别 ](5) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 芍 药 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 人 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶 

。 ST 。 
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液 各 5 一 10p1, 分 别 点 于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 
烷 -甲醇 -水 (30 : 10 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 . 晾 干 , 喷 以 5% 
香草 醛 硫 酸 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 .在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 斑点 。 

(7) 取 本 品 水 丸 1. 5g, 研 细 ; 或 取水 蜜 丸 1. 7g, 研 碎 ; 或 取 
大 蜜 丸 3g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 2g, 研 匀 . 加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 15ml 使 溶解 ,加 稀 盐 酸 
调节 pH 值 至 1 一 2 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 15ml， 
合并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 黄 苓 背 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 Iml 含 1mg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 1 一 2 站 ,分 别 点 于 同一 高 效 硅 胶 G 薄 层 
板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5 :3:1:1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 1%% 三 氧化 铁 乙 醇 溶液 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

【检查 】 
A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -0. 1 的 磷酸 溶液 (42 : 58) (每 100ml 加 十 二 
烷 基 磺 酸 钠 0. 1g) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 350nm。 理 论 板 数 
按 盐 酸 小 全 碱 峰 计算 应 不 低 于 7000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 小 辟 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 本 品 水 丸 适 量 . 研 细 , 取 的 
0. 5g, 精 密 称 定 ; 或 取水 蜜 丸 适量 , 研 碎 , 取 约 0.6g, 精 密 
称 定 ;或 收 重 其 差异 项 下 的 大 蜜 丸 , 剪 碎 , 取 约 1g, 精 密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 .精密 加 入 甲醇 -盐酸 (100 ; 1) 的 混合 
溶液 50ml, 称 定 重量 ,加 热 回流 60 分 钟 , 放 冷 , 表 称 定 重 
量 , 用 上 述 混合 溶液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 10j1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 黄连 以 盐酸 小 网 碱 (Cx Hi;NO,。HCID 计 ,水 丸 
每 1g 不 得 少 于 2.0mg; 水 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 1.2mg; 大 蜜 丸 
每 丸 不 得 少 于 4. 8mg。 

【功能 与 主治 〗 清热 利 湿 , 行 血 化 滞 。 用 于 大 肠 湿 热 所 
致 的 痢疾 , 症 见 大 便 脓 血 、 里 急 后 重 、 发 热 腹 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水 丸 一 次 5g ,水蜜 丸 一 次 8g, 大 
蜜 丸 一 次 2 丸 ,一 日 2 次 ;或 遵 医 嘱 。 

【注意 】 忌 食 生冷 油腻 ;孕妇 鼠 服 。 


应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I 


【规格 】 (1) 水 丸 每 10 刀 重 0.3g (2) 水 蜜 丸 每 
100 粒 重 10g (3) 大 蜜 丸 ”每 丸 重 6g 

【贮藏 】 密封 。 

。 S58 。 
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香 砂 平 胃 丸 
Xiangsha Pingwel Wan 
【处 方 】 苍术 200g 
姜 厚 村 200g 木 香 100g 
砂 仁 100g 甘草 75g 
以 上 六 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 第 , 混 匀 ,用 水 泛 丸 ， 


陈皮 200g 


【 制 法 】 
干燥 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕 褐 色 的 水 丸 ; 气 芳香 , 昧 辛 . 苦 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 石油 配 25ml, 超 声 处 理 
20 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 , 滤 潮 备用 ,滤液 挥 干 , 残 湘 加 乙酸 乙醚 
2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 苍术 对 照 药材 、 木 香 对 照 
药材 各 lg, 分 别 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 WM B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 2 一 4nrl1 ,分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 丙 酮 (10 : 3) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ， 
了 晾 干 . 喷 以 5% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 105 尼 加 热 至 斑点 显 色 清 
晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 备用 的 滤 潭 ,加 乙醚 25ml, 超 声 处 
理 20 分 钟 , 滤 过 , 弃 去 醚 液 , 滤 渣 加 甲醇 25ml, 超声 处 理 20 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 
播 提 到 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 陈 皮 对 照 药 材 1g， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 橙 皮 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 饱 
和 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 
取 上 述 三 种 溶液 各 4 一 6nl ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 洲 层 板 上 ， 
以 去 酸 乙 酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 10) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,及 
干 , 喷 以 5% 三 氢化 铝 乙醇 溶液 ,在 105 人 加 热 数 分 钟 ,在 紫外 
光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 
照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 甘草 对 照 药 材 1g, 同 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶 
液 制 备 方法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 洲 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 和 上 述 对 照 药材 溶 
液 各 2 一 4pl1, 分 别 点 于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 
酯 -甲酸 - 冰 酷 酸 -水 (15 : 1: 1 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,地 出 , 陈 
干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ， 
分 别 在 日 光 和 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 同 颜色 的 斑点 ; 紫 
外 光 下 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 - 冰 酷 酸 (70 : 30 : 1.5) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 294nm。 理 论 板 数 按 厚 朴 酚 峰 计算 应 不 低 于 5000。 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 厚 朴 酚 对 照 品 .和 厚 朴 酚 对 照 品 
适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 50pg 的 混合 溶液 ， 
即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适量 , 研 细 , 取 约 0. 5g, 精 密 
称 定 ,精密 加 入 70% 甲 醇 25ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 40 分 钟 ， 
放 冷 ,再 称 定 重 量 ,用 70% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5 一 
1l0pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

品 每 lg 含 姜 厚 朴 以 厚 朴 酚 (Cis His O: ) 与 和 厚 朴 酚 
(Cs His Oz ) 的 总 量 计 , 不 得 少 于 3. 0mg。 

【功能 与 主治 】 健 胃 , 舒 气 , 止痛。 用 于 胃 肠 衰弱 ,消化 
不 良 , 胸 脐 满 问 ,胃痛 呕吐 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6g, 一 日 1 一 2 次 。 

【规格 】 每 瓶装 (1)6g (2)60g 

【贮藏 】 密封 。 


香 砂 养 胃 丸 (浓缩 丸 ) 


Xiangsha Yangwei Wan 


【处 方 】 木 香 210g 砂 仁 210g 
白术 300g 陈皮 300g 
人 茯苓 300g 半 夏 ( 制 )300g 
醋 香 附 210g 可 实 ( 炒 )210g 
豆 莹 (去 壳 )210g 姜 厚 朴 210g 
广 蓝 香 210g 甘草 90g 
生姜 90g 大 束 150g 


【 制 法 】 以 上 十 四 味 , 木 香 168g、 陈 皮 、 醋 香 附 、 梭 实 、 姜 
厚 朴 、 广 项 香 .生姜 提取 挥发 油 ,药酒 与 白术 茯苓 、. 半 夏 60g、 
甘草 .大 更加 水 前 者 二 次 ,每 次 2 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,滤液 
浓缩 至 相对 密度 为 1.35 一 1. 40(60C ) 的 笛 襄 ,将 剩余 半 夏 、 
木 香 及 砂 仁 、 豆 兹 粉碎 成 细 粉 ,与 上 述 稠 膏 挥发 油 及 适量 饮 
糖 混 匀 , 制 九 , 烘 干 , 打 光 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕色 或 棕 褐 色 的 浓缩 水 丸 ; 气 微 , 味 辛 、 
微 苦 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :草酸 钙 针 晶 成 束 ， 
长 32 一 144pnm 存 在 于 黏液 细胞 中 或 散在 ( 半 夏 ) 。 内 种 皮 厚 
壁 细 胞 黄 棕色 或 棕 红 色 ,表面 观 类 多 角形 , 壁 厚 ( 砂 仁 ` 豆 藻 ) 。 

(2) 取 本 品 9g, 研 细 , 加 石油 醚 (30 一 60C)30ml, 加 热 回 
流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 木 香 对 照 药 材 0.5g, 加 石油 醚 (30 一 
60C)15ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 厚 朴 酚 对 照 品 . 和 
厚 朴 酚 对 照 品 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 厚 朴 酚 2mg 、 和 厚 
朴 酚 lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 6Hl、 对 照 药材 溶液 和 对 照 
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品 溶液 各 2j1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFss 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 
丙酮 (10 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (254nm) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 厚 朴 酚 对 照 品 、 和 厚 朴 酚 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 再 喷 以 5% 香草 醛 
硫酸 溶液 ,在 105 人 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色 谱 中 ,在 与 木 香 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 的 
紫红 色 至 紫 蓝 色 斑 点 。 

(3) 取 本 品 9g, 研 细 , 加 乙醇 40ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 15ml 使 溶解 ,用 乙醚 振 播 提取 
3 次 ,每 次 15ml, 弃 去 乙醚 液 ,水 溶液 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 3 
次 ,每 次 15ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 ,加 无 水 硫酸 钠 6g, 振 摇 
3 分 钟 ,放置 , 取 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 渣 加 乙醇 1ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药 材 1g, 加 乙醇 20ml, 超 声 
处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 4ml 使 溶解 , 作 
为 对 照 药材 溶液 。 再 取 甘 草 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 
含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5pl、 对 照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 
各 1~2pl, 分 别 点 于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 
酯 -甲酸 - 冰 栈 酸 -水 (15 : 1 : 1 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,在 105'C 加 热 至 贷 点 显 色 
清晰 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 黄色 荧 
光斑 点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 陈皮 ”可 实 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -0. 2% 磷 酸 溶液 (18 : 82) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 284nm。 理 论 板 数 按 栓 皮 苷 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 Iml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适量 , 研 细 , 取 0. 5g ,精密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 称 定 重量 ,加 热 回 
流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 揪 匀 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 10pl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 陈皮 、 想 实 以 橙 皮 苷 (Czs Has O1s ) 计 ,不 得 少 
于 2. 0mg。 

姜 厚 朴 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 - 冰 醋 酸 (60 : 38 : 2) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 294nm。 理 论 板 数 按 厚 朴 酚 峰 计算 应 不 低 于 1500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 厚 朴 酚 对 照 品 .和 厚 朴 酚 对 照 品 
适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 厚 朴 酚 0. 1mg、 和 厚 朴 
酚 60yg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适量 , 研 细 , 取 2. 5g, 精 密 称 
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定 . 置 索 氏 提取 器 中 ,加 甲醇 适量 ,加热 回流 提取 3 小 时 ,提取 
液 回收 甲醇 至 干 ,残渣 用 甲醇 溶解 并 转移 至 25ml 量 瓶 中 .加 
甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 . 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 姜 厚 朴 以 厚 朴 酚 (CCs H.; 〇 ; ) 与 和 厚 朴 酚 
(Cis His Oz ) 的 总 量 计 , 不 得 少 于 0. 30mg。 

【功能 与 主治 】 温 中 和 胃 。 用 于 骨 阳 不足、 湿 阻 气 河 所 
致 的 胃痛 . 瘤 满 , 症 见 胃痛 隐隐 、 腕 闷 不 舒 . 哎 吐 酸 水 . 嘲 杂 不 
适 .不 思 饮 食 .四 肢 倦 仍 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 8 丸 ,一 日 3 次 。 

【规格 】 每 8 丸 相 当 于 饮片 3g 

【贮藏 】 密封 。 


复方 丹参 胶囊 


Fufang Danshen Jiaonang 
【处 方 】 丹参 450g 
冰片 8g 

【 制 法 】 以 上 三 味 ,三 七 粉碎 成 细 粉 ;冰片 用 乙醇 溶解 ， 
用 售 他 环 糊 精 包 合 ,备用 ; 片 参 用 乙醇 加 热 回 流 提取 1.5 小 
时 ,提取 液 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 并 浓缩 至 适量 ,备用 ;药酒 用 
50% 乙 醇 加 热 回 流 提 取 1. 5 小 时 ,提取 液 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 
并 浓缩 至 适量 ,备用 ;药酒 加 水 前 者 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 浓 
缩 至 适量 ,与 上 述 各 浓缩 液 合并 ,浓缩 ,加 和 人 三 七 细 粉 , 混 匀 ， 
干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,再 加 入 冰片 倍 他 环 糊 精 包 合 物 , 混 匀 . 装 人 
胶 赛 , 制 成 1000 粒 . 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 赛 ,内 容 物 为 棕 黄 色 至 棕 褐 色 的 颗 
粒 和 粉末 ; 气 芳香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 1g, 研 细 , 加 乙醚 15ml, 超 声 
处 理 5 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 , 残 汀 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 丹 参 酮 由、 对 照 品 . 冰 片 对 照 品 ,分 别 加 
乙酸 乙 酯 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 
层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 4 由 对照 品 
液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 
(19 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 丹参 酮 [对照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 喷 以 2% 香 草本 硫酸 溶液 .在 110C 加热 数 分 钟 .在 日 光 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 冰片 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 三 七 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 三 七 对 照 药材 0.5g, 加 甲醇 5ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 取 上 清 液 作 为 对 照 药材 溶液 。 再 取 三 七 气 苷 Ri 对照 品 
人 参 皇 苷 Rb 对照 品 . 人 参 皂 苷 Rg 对照 品 ,分 别 加 甲醇 制 
成 每 1ml 各 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 

。60 。 
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法 (附录 WE B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5 一 10nl、 对 照 药 材 深 液 
和 对 照 品 溶 液 各 ee 分 别 点 于 同一 硅胶 G 游 层 板 上 ,以 三 
气 甲 烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2)10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展 
开 剂 ,展开 , 取出, 晾 干 , 喷 以 硫酸 乙醇 溶液 (1 一 10), 在 
110C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶 襄 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 T L) 。 

【含量 测定 】 丹参 坟 参 酮 用。 照 高 效 液 相 色谱 法 ( 附 
录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (73 : 27) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 270nm。 
理论 板 数 按 丹 参 酮 [和 ^ 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 参 酮 [对照 品 适量 ,精密 
称 定 , 置 棕色 量 瓶 中 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 ， 
即 得 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ”到 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 , 取 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 棕色 瓶 中 ,精密 加 人 甲 
醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 33kHz) 
15 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 丹参 以 丹参 酮 (Ce His O; ) 计 ,不 得 少 于 
0. 20mg。 

丹 酚 酸 B 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 谭 ; 以 乙 有 稍 -甲醇 -甲酸 -水 (10 : 30 : 1 : 59) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 286nm。 理 论 板 数 按 丹 酚 酸 B 峰 计算 应 不 低 于 
4000 。 

照 品 溶 液 的 制备 ” 取 丹 酚 酸 B 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 70% 乙 醇 制 成 每 lml 含 60pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 ， 
混 匀 , 研 细 , 取 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 70% 
乙醇 约 20ml, 密 塞 , 超 声 处 理 ( 功 率 300W ,频率 50kHz)20 
分 钟 , 放 冷 , 加 70% 乙 醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10nl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 丹 参 以 丹 酚 酸 B(Ca H;, O16 ) 计 ,不 得 少 于 
5. 0mg。 

三 七 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 203nm; 柱 温 为 30'C 。 理 论 
板 数 按 人 参 皂苷 Rg, 峰 计 算 应 不 低 于 6000。 
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时 间 (Cmin) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~20 20 80 
20 一 55 20 一 46 80—>54 


对 照 品 溶液 的 制备 取 三 七 皇 昔 Ri 对 照 品 .人 参 皂 背 
Rg: 对 照 品 .人 参 皂 苷 Re 对 照 品 . 人 参 皂 苷 Rb 对 照 品 适 量 ， 
精密 称 定 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 含 三 七 皂 背 Ri 0. lmg、 人 参 皂 
蔡 Rgi 0. 4mg、 人 参 皂 苷 Re 0. 1Img、 人 参 皂 背 Rb, 0. 4mg 的 
混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 , 取 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 水 
饱和 的 正 丁 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 300W， 
频率 50kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 
补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 。 精 密 量 取 续 滤液 10ml, 用 氮 试 
液 洗涤 2 次 ,每 次 10ml, 分 取 正 丁 醇 液 ,合并 氨 洗 液 , 用 水 饱 
和 的 正 丁 醇 振 摇 提取 2 次 ,每 次 10ml, 正 丁 醇 提 取 液 与 上 述 
正 丁 醇 液 合并 , 燕 干 ,残渣 用 乙醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ， 
加 乙醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 三 七 以 三 七 皇 昔 Ri (Co Hso Ole )、 人 参 皂 苷 
Rgi1 (Css HzO )、 人 参 皂 背 Re(Css Ha O18 ) 和 人 参 皇 背 Rb 
(Css Hsz Oz3) 的 总 量 计 , 不 得 少 于 5. 9mg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 瘀 ,理气 止痛 。 用 于 气 滞 血 瘀 所 
致 的 胸 痹 , 症 见 胸 闷 、 心 前 区 刺 痛 ; 冠 心病 、 心 绞 痛 见 上 述 证 
候 者 。 

【用 法 与 用 量 】》 口服 。 一 次 3 粒 ,一 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 


【规格 】 每 粒 装 0. 3g 
【贮藏 】 密封 。 
复方 金钱 草 颗粒 


Fufang Jingiancao Keli 


【处 方 】 广 金 钱 草 218g 车 前 草 109g 
光石 韦 109g 玉米 须 54. 5g 

【 制 法 】 以 上 四 味 , 广 金钱 草 、 车 前 草 、 玉 米 须 加 水 前 者 
二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓 
缩 至 相对 密度 为 1. 16 一 1. 22(70C ) 的 清 膏 ; 光 石 韦 加 水 前 者 
二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓 
缩 至 相对 密度 为 1.16 一 1.22(70C) 的 清 襄 , 放 冷 , 加 1.5 倍 
量 乙醇 , 搅 匀 , 静 置 24 小 时 , 取 上 清 液 ,回收 乙醇 ,浓缩 至 适 
量 , 与 上 述 清 膏 混 匀 , 加 芒 糖 约 975g, 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 
1000g[ 规 格 (1)] ;或 与 上 述 清 膏 混 匀 ,继续 浓缩 至 适量 ,加 入 
糊 精 、 乳 糖 各 约 137g 及 甜菊 素 适 量 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 


Mil kypharnal] kenanlaila D0000O 


0 hnlln820222000000 


300g[ 规 格 (2)], 即 得 。 

【性 状 】》 规格 (1) :本 品 为 棕 黄色 至 棕 褐 色 的 颗粒 ; 气 香 ， 
味 甜 。 

规格 (2) :本 品 为 棕色 至 棕 褐色 的 颗粒 ; 气 香 , 味 微 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10g[ 规 格 (1)J 或 3g[ 规 格 (2)], 研 
细 , 加 乙醇 15ml, 加 热 回 流 20 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 1ml, 加 盐酸 
2 一 4 滴 , 再 加 少量 镁 粉 , 置 水 浴 中 加 热 数 分 钟 ,溶液 变 红色 。 

(2) 取 本 品 20g[ 规 格 (1)3 或 6g[ 规 格 (2)], 研 细 , 加 甲醇 
40ml, 加 热 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 适量 使 溶 
解 ,加 聚 酰 胺 适量 吸附 , 置 聚 酰胺 柱 (30 一 60 目 , 柱 内 径 1cm， 
高 约 20cm, 湿 法 装 柱 ) 上 ,用 水 600ml 洗 脱 至 洗 脱 液 无 色 , 弃 
去 水 液 , 再 用 50% 乙 醇 60ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 
甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 广 金钱 草 对 照 药材 
4. 4g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WE B) 试 
验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 10 岂 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 -甲醇 (8 : 2 : 3 : 0. 4) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 醋 硫 酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑 
点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 20g[ 规 格 (1)] 或 6g[ 规 格 (2)), 研 细 , 加 甲醇 
20ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
芒果 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 1 一 241, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 甲 
醇 -甲酸 -水 (10 : 1 : 1 :1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,路 以 
1% 三 氯 化 铝 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 约 5 分钟 ,在 紫外 光 
〈365nm) 下 检视。 人 铁 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 水 分 “规格 (1) :不 得 过 6.0% ;规格 (2) :不 得 
过 8.0% (附录 以 H)。 

其 他 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 C)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VDD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 2% 磷 酸 溶液 (13 : 87) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 318nm。 理 论 板 数 按 芒果 苷 峰 计 算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芒 果 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
稀 乙醇 制 成 每 1ml 含 20ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 义 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 2g[ 规 格 (1)23 或 0. 6g[ 规 格 (2)] ,精密 称 定 , 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 稀 乙醇 40ml, 超声 处 理 ( 功 率 320W, 频 率 
40kHz)5 分 钟 ,加 稀 乙 醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 光石 韦 以 蕊 果 苷 (Cu His O01 ) 计 ,不 得 少 于 
]1. 2mg。 

【功能 与 主治 】 清热 利 湿 , 通 淋 排 石 。 用 于 湿热 下 注 所 
致 的 热 淋 . 石 淋 , 症 见 尿频 . 尿 急 . 尿 痛 . 上 腰痛 ;泌尿 系 结石 . 屎 
。 01 。 
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保 和 片 

路 感染 见 上 述 证 候 者 。 
【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 1 一 2 袋 .一 日 3 次 。 
【规格 】 (1) 每 袋 装 10g (2) 每 袋 装 3g( 无 莽 糖 ) 
【贮藏 】 密封 。 


注 ”光石 韦 本 品 为 水 龙骨 科 植 物 光 石 韦 Pyrrosia cal- 
vata (Bak. )Ching 的 干燥 叶 . 


保 和 片 


Baohe Pian 

【处 方 】 焦 山 植 500g 
姜 半 夏 166.7g 
陈皮 83. 3g 连 几 83. 3g 
炒 麦 芽 83. 3g 炒 莱 逆 子 83. 3g 

【 制 法 】 以 上 八 味 , 六 神曲 粉碎 成 细 粉 ; 焦 山 楂 加 水 温 浸 
(40~50C)24 小 时 ,浸出 液 浓 缩 至 相对 密度 为 1.15 一 1.20 
(60C ) 的 清高 ,加 4 售 量 80 外 乙醇 , 静 置 , 取 上 清 液 ,回收 乙 
醇 并 浓缩 至 稠 襄 状 ;陈皮 攻 馏 提取 挥发 油 , 收 集 挥发 油 ; 莱 锦 
后 的 水 溶液 另 器 收集 ,药酒 与 其 余 半 夏 等 五 味 加 水 前 者 二 次 ， 
第 一 次 1. 5 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 加 入 陈 
皮 蒸 钨 后 的 水 溶液 ,浓缩 成 稠 膏 ,与 六 神曲 细 粉 和 焦 山 楂 稠 高 
混 匀 ,干燥 ,粉碎 , 制 颗粒 ,干燥 , 喷 加 陈皮 挥发 油 , 混 匀 , 密 闭 ， 
压制 成 1000 片 ,或 包 薄 膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 深 棕色 的 片 ;或 为 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 
显 深 棕色 ; 味 酸 、 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 4 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 衣 , 研 细 ,加 甲 
醇 50ml, 加热 回 流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 
溶解 ,用 稀 盐酸 调节 pH 值 至 1 一 2, 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 3 
次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 , 残 泻 加 甲醇 1ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 山 植 对 照 药材 2g, 加 适量 水 
前 者 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 20ml, 自 “用 稀 盐酸 调节 pH 
值 至 1~2” 起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 昭 薄 层 色谱 法 (附录 
VW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 环 己 烷 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (12 : 7 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5 和 % 三 气 化 铁 乙 醉 溶液 ,在 110C 加 热 至 
斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 主 斑点 。 

(2) 取 本 品 4 片 , 薄 膜 衣 片 除 去 包 衣 , 研 细 ,加 乙醇 50ml， 
加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶 
解 , 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 陈 皮 对 照 药材 0. 5g ,加 乙醇 30ml， 
超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 ， 
作为 对 照 药材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 
试 品 溶液 3 一 5p1、 对 照 药 材 溶液 141, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 13) 为 展开 剂 ,展开 ， 
展 距 3cm, 取 出 , 晾 干 ,再 以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 (20 : 10 : 

。 062 。 


六 神曲 ( 炒 )166. 7g 
茯苓 166. 7g 


1 : 1) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 开 , 展 距 约 8cm, 取 出 ,上 及 干 ,在 
紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 半 夏 对 照 药材 0. 5g, 加 甲 醉 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ， 
滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 
层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5pl .对 照 药材 溶 
液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 洲 -乙酸 乙 酯 - 甲 
酸 (30 : 1: 0.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 喷 以 5% 磷 钥 酸 
乙醇 溶液 ,在 105 必 加 热 至 斑点 显 色 清 了 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 
主 斑点 。 

(4) 取 本 品 4 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 衣 , 研 细 , 加 甲醇 50ml， 
加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶 
解 , 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 
液 , 回 收 溶剂 至 约 lml, 加 人 中 性 氧化 铝 (100 一 200 目 )1g, 拌 
匀 , 蒸 干 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 日 ,2g, 内 径 为 lem) 
上 ,用 70% 甲 醇 20ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 连 医 苷 对 照 品 , 加 甲醇 
制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 6 一 10pl、 对 照 品 溶液 
2p, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 
甲醇 -甲酸 (60 : 5 ; 10 : 0. 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 
以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 
光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

[会 量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 :以 乙 且 -0. 1% 磷 酸 溶 液 (17 : 83) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 283nm。 理 论 板 数 按 杜 皮 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 20kg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 胡 ， 
精密 称 定 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 平底 烧瓶 中 ,精密 加 入 
甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,加热 回 流 1.5 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5nl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 陈 皮 以 检 皮 背 (Czs Hi O01s ) 计 ,不 得 少 于 
0. 13mg 。 

【功能 与 主治 〗 消食 , 导 湾 ,和 胃 。 用 于 食 积 停滞 , 腕 腹 
胀 满 , 咀 腐 吞 酸 , 不 欲 饮食 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 片 ,一 日 3 次 。 

【规格 】 薄膜 衣 片 ”每 片 重 0. 4g 

【贮藏 】 密封 。 
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保 济 口服 液 


保 和 颗粒 


Baohe Keli 
【处 方 】 焦 山 植 333g 六 神曲 ( 炒 )111g 
姜 半 夏 lllg 人 茯苓 111g 
陈皮 56g 连 疙 56g 
炒 麦芽 56g 炒菜 荫 子 56g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,陈皮 和 连 搬 蒸馏 提取 挥发 油 ,收集 挥 
发 油 , 备 用 ;药酒 和 药 液 与 其 余 焦 山楂 等 六 味 加 水 前 者 二 次 ， 
第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,滤液 浓缩 至 约 
2000ml, 静 置 ,了 下 上 清 液 ,继续 浓缩 至 适量 ,加 入 蔗糖 . 糊 精 适 
量 , 混 匀 , 制 颗粒 ,干燥 ,加 入 陈皮 和 连 夕 的 挥发 油 , 混 匀 , 制 成 
1000g, 即 得 。 

【性 状 】 
酸 、 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 9g, 研 细 , 加 甲醇 50ml, 加 热 回 流 1 
小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶解 ,用 稀 盐 酸 调 
pH 值 至 1 一 2, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙 
酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 山 楂 对 照 药材 2g, 加 适量 水 熟 煮 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 
浓缩 至 约 20ml, 自 “用 稀 盐酸 调 pH 值 至 1 一 2? 起 , 同 法 制 成 
对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 
种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 
酸 乙 酯 -甲酸 (12 : 7 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 
三 所 化 铁 乙 醇 溶液 ,在 110'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 主 斑 点 。 

(2) 取 本 品 9g, 研 细 , 加 乙醇 50ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 乙醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 陈 皮 对 照 药材 0. 5g, 加 乙醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 3 一 5 和 、 
对 照 药材 溶液 141, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 
酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 13) 为 展开 剂 ,展开 , 展 距 3cm, 取 出 , 晾 
干 , 再 以 甲 共 - 乙 酸 乙 醋 - 甲 酸 - 水 (20 : 10 : 1 : 1) 的 上 层 溶 液 
为 展开 剂 , 展 开 , 展 距 约 8cm, 取 出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 半 夏 对 照 药材 0. 5g, 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ， 
滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 
层 色 谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5pl 和 对 照 药 材 
溶液 241, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 - 
甲酸 (30 : 1 : 0. 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 5% 磷 钼 


本 品 为 黄 棕色 至 黄 褐色 的 颗粒 ; 气 微 香 , 味 微 


酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 主 斑点 。 

(4) 取 本 品 9g, 研 细 , 加 甲醇 50ml, 加热 回流 30 分 钟 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 
提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 ,回收 溶剂 至 约 
lml, 加 入 中 性 氧化 铝 (100 一 200 目 )1g, 拌 匀 , 蒸 干 , 加 在 中 人 性 
氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,2g, 柱 内 径 为 lcem) 上 ,用 70% 甲 醇 
20ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶 液 。 另 取 连 竹 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 
验 , 吸 取 供 试 品 溶液 6~10p1、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 氧 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (60 : 5 : 
10 : 0. 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 
液 , 在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 IT C 〇 )。 

【含量 测定 了 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VWI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0.1%% 磷 酸 溶液 (17 : 83) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 283nm。 理 论 板 数 按 橙 皮 苷 峰 计算 应 不 低 于 
3000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮 苷 对 照 品 适 量 , 精 密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 lml 含 20yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 
适量 , 研 细 , 取 约 5g, 精 密 称 定 , 置 平底 烧瓶 中 ,精密 加 入 
甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,加 热 回 流 1.5 小 时 , 放 冷 ,再 
称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5pl1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 陈皮 以 检 皮 苷 (Czs His Ois ) 计 , 不 得 少 于 
0. 40mg。 

【功能 与 主治 】 消食 , 导 滞 ,和 胃 。 用 于 食 积 停滞 , 腕 腹 
胀 满 , 暧 腐 知 酸 ,不 欲 饮 食 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 4. 5g, 一 日 2 次 ;小 儿 
酌 减 。 

【规格 】 

【贮藏 】 


每 袋 装 4. 5g 
密封 。 


保 济 口服 液 


Baoji Koufuye 


【处 方 】 钩 芯 3. 4g 
车 萄 3. 4g 


菊花 6. 8g 
厚 朴 13. 6g 
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保 济 口 服 液 
木 香 13. 6g 苍术 13. 6g 
天 花粉 10. 2g 广 获 香 13. 6g 
葛根 13. 6g 化 橘红 6. 8g 
白芷 13. 6g 蕃 故 信 17. 1g 
稻 芽 10. 2g 注 荷 6. 8g 
茯苓 27. 3g 广东 神曲 13. 6g 


【 制 法 】 以 上 十 六 味 , 木 香 .艺术 .薄荷 . 广 项 香 .化 橘红 
用 水 蒸气 蒸 饮 2 小 时 .收集 挥发 油 另 器 保存 :药酒 和 提 油 后 的 
水 溶液 加 水 前 者 二 次 .每 次 1. 5 小 时 .前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 浓 
缩 至 相对 密度 为 1.08 一 1.12(60C ), 放 冷 , 加 入 乙醇 使 含 醇 
基 达 45 儿 , 静 置 过 夜 , 滤 过 ,回收 乙醇 ,浓缩 成 清高 ,备用 ; 钧 
芒 . 获 蔡 菊花. 厚 朴 .广东 神曲 加 水 煎 煮 二 次 ,第 一 次 2 小 时 . 
第 二 次 1.5 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 
1.02~1.05(60C), 放 冷 , 加 入 乙醇 使 含 醇 量 达 40%, 静 置 过 
夜 , 滤 过 ,回收 乙醇 并 浓缩 成 清 育 , 备 用 ; 取 匡 履 仁 、 稻 芽 加 水 
鹿 者 二 次 ,每 次 1 小 时 ,合并 煎 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 
为 1.02 一 1.05(60C ) , 放 冷 ,加 和 人 乙醇 使 含 醇 量 达 45%% , 静 置 
过 夜 , 滤 过 ,回收 乙醇 ,浓缩 成 清 襄 ,备用 ; 取 人 茯苓 .天 花粉 、 白 
芷 .葛根 加 水 熟 者 二 次 .第 一 次 2 小 时 .第 二 次 1 小 时 ,合并 前 
液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 1.02 一 1.05(60C ), 放 冷 ， 
加 入 乙醇 使 含 醇 其 达 60% , 静 置 过 夜 , 滤 过 ,回收 乙醇 .浓缩 
成 清 谊 ,备用 。 取 上 述 清高 混合 ,加 人 水 适量 ,搅拌 均匀 ,加 入 
芒 精 90g ,加 热 ,搅拌 ,并 煮沸 0.5 小 时 , 滤 过 ,滤液 加 人 适量 
水 并 放 冷 至 60C 以 下 ,加 人 已 调配 好 的 挥发 油 [挥发 油 : 聚 
山梨 酯 80(1 : 6)] .加 水 至 1000ml, 混 匀 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 棕 色 至 深 棕 色 的 澄清 液体 ;, 味 甘 、 微 
辛苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 40ml, 加 水 40ml, 混 匀 ,用 乙醚 振 揪 
提取 3 次 ,每 次 40ml, 合 并 乙醚 提取 液 ( 水 溶液 备用 ), 挥 干 ， 
残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 白 芷 对 
照 药材 0. 5g, 加 水 适 基 ,前 者 2 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 用 乙醚 
振 摇 提取 2 次 ,每 次 40ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 挥 干 ,残渣 加 乙 
酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WY B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 6 由 对 照 药材 溶液 4 由, 分别 点 于 
同一 体 胶 G 薄 层 板 上 使 成 条 状 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 栈 酸 
(16 :4:1.5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 在 紫外 光 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
两 个 或 两 个 以 上 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1)? 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 化 橘红 对 照 药 材 0. 5g, 加 乙酸 乙 酯 20ml, 加 热 回流 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药 
材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 
6 器 、 对 照 药 材 溶 液 4p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 使 成 条 
带 状 ,以 甲 茉 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (10 : 7 : 2.5) 为 展开 剂 , 展 开 ， 
取出 ,上 晾 干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 两 个 或 两 个 以 上 相同 颜色 的 
荧光 斑点 。 

，64 。 


(3) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 备用 水 溶液 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 
取 2 次 ,每 次 40ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 
1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 葛 根 对 照 药材 1g, 加 甲醇 
5ml ,超声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 置 水 浴 上 浓缩 至 约 2ml, 作 
为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 取 供 试 
品 溶液 4p1, 对 照 药材 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 用 0.5%% 氢 氧化 
钠 溶 液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 使 成 条 状 , 以 三 氯 甲 烷 - 甲 
醇 - 水 (70: 25 : 4) 为 展开 剂 , 展 开 , 取出 , 景 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 80ml, 通 过 聚 酰胺 柱 (100 一 200 目 ,3g, 内 径 
2cm, 湿 法 装 柱 ), 先 后 分 别 用 水 250ml、30% 甲 醇 150ml 和 
50%% 甲 醇 100ml 洗 脱 ,收集 50% 甲 醇 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲 
醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 厚 朴 酚 对 照 品 、 和 厚 
朴 酚 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶 
液 14p1. 对 照 品 溶 液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 使 成 
条 状 , 以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲醇 (14 : 2 : 0. 5) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 1% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 100C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.02( 附 录 WA)。 

PH 值 应 为 3.5 一 5.5( 附 录 WE G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ])。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (25 : 75) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 250nm。 
理论 板 数 按 葛根 素 峰 计算 应 不 低 于 4000。 
”对照 品 溶液 的 制备 。 取 万 根 素 对 照 品 适量 ,加 50% 甲 醇 
制 成 每 1ml 含 葛根 素 33pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 3ml, 通 过 已 处 理 好 
的 Cis 小 柱 (500mg, 先 用 甲醇 10ml 冲洗 ,再 用 水 10ml 冲洗 )， 
依次 用 水 和 50%% 甲 醇 各 15ml 进行 洗 脱 ,收集 50% 甲 醇 洗 脱 
液 . 蒸 干 , 残 酒 用 50% 甲 醇 溶 解 并 转移 至 10ml 量 瓶 中 ,用 
50% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20p1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 葛根 以 葛根 素 (Ca Hz O, ) 计 ,不 得 少 于 
90Ppg。 

【功能 与 主治 】 解 表 , 社 湿 , 和 中 。 用 于 暑 湿 感 骨 , 症 见 
发 热 头痛 、 腹 痛 腹 泻 .恶心 呕吐 .肠胃 不 适 ; 亦 可 用 于 晕车 
学 船 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 10 一 20ml, 一 日 3 次 ,儿童 
酌 减 。 

【注意 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


孕妇 忌服 。 
每 瓶装 10ml 
密封 , 置 阴凉 处 。 
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活血 止痛 胶 宫 

述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 

(30 一 60 人 C)- 乙 酸 乙 酯 (19 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,; 脉 干 , 喷 

活血 止痛 胶 襄 以 5% 香草 醛 硫酸 溶液 ,在 105XC 加 热 数 分 钟 至 斑点 显 色 清 


Huoxue Zhitong Jiaonang 


【处 方 】 当归 222g 三 七 44g 
柄 乳香 44g 冰片 11g 
土 乏 虫 ll1g 烛 自 然 铜 67g 


【 制 法 】 以 上 六 味 , 除 冰片 外 ,其 余 当 归 等 五 味 粉碎 成 细 
粉 ; 将 冰片 研 细 ,与 上 述 粉 末 配 研 , 混 匀 , 装 人 胶囊 , 制 成 1000 
粒 [ 规 格 (1)]、1350 粒 [ 规 格 (2)] 或 2000 粒 [ 规 格 (3)] ;或 将 
冰片 研 细 , 加 入 微粉 硅胶 适量 ,与 上 述 粉 末 配 研 ,过 筛 , 温 色 ， 
装 人 胶 训 , 制 成 2000 粒 [ 规 格 (3)], 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 赛 ,内 容 物 为 棕色 至 灰 褐 色 的 粉末 ; 
气 香 , 味 辛 . 苦 、 凉 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 薄 壁 细胞 纺锤 形 ， 
壁 略 厚 ,有 极 微细 的 斜 向 交错 纹理 (当归 )。 体 壁 碎片 黄色 或 
棕 红 色 , 有 圆 形 毛 窝 ,直径 8 一 24pm, 可 见长 短 不 一 的 刚毛 ( 土 
丈 虫 ) 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 0. 1g, 加 稀 盐 酸 1ml, 加 热 煮 沸 数 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 显 铁 盐 的 鉴别 反应 (附录 ) 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 6g, 加 乙醚 40ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 
过 , 药 渣 备 用 ,滤液 挥 去 乙醚 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 , 滤 过 ， 
滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 1g, 加 乙醚 20ml， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 2x1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 
己 烷 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 主 斑 点 。 

(4) 取 [鉴别 (3 项 下 乙醚 提取 后 的 药酒 , 挥 尽 乙醚 ,加 甲 
醇 30mi, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 10ml 
使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 正 
丁 醇 提取 液 ,用 水 洗涤 2 次 ,每 次 10ml, 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 法 
加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 三 七 对 照 药材 
lg, 加 甲醇 30ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 乙 酸 乙 酯 -水 (4: 1 : 5) 的 上 层 溶 液 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,时 以 10 儿 硫酸 乙醇 溶液 ,在 105 它 加 
热 至 尊 点 显 色 清 晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 光 〈365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色 谐 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 
同 额 色 的 主席 点 ;紫外 光 下 显 相同 颜色 的 荧光 主 广 点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 1g, 加 石油 醚 (30 一 60'C)15ml, 超 声 处 
理 2~3 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 散 至 1ml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
冰片 对 照 品 , 加 五 油 酸 (30 一 60C ) 制 成 每 lml 含 2mg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 蒲 层 色谱 法 (附录 胸 B) 试 验 , 吸 取 上 
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晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 重金 属 及 有 害 元 素 取 本 品 , 依 法 (附录 区 B) 
测定 。 

本 品 含 铅 量 不 得 过 60pg/g; 合 砷 量 不 得 过 300wg/g; 含 冬 
量 不 得 过 12pg/g。 

其 他 ”应 符合 胶 赛 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 L) 。 

【含量 测定 了 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 人 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 203nm。 理 论 板 数 按 人 参 皂 
苷 Rg 峰 计算 应 不 低 于 4000。 
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时 间 (min) 流动 相 AC(%) 流动 相 B(%》 
0~30 19 81 
30~45 19->22 81—>78 
45~51 22 78 
51~75 22->31 78 一 69 
75 一 85 31->90 69 一 10 


对 照 品 溶液 的 制备 。” 取 人 参 和 皂苷 Rg: 对 照 品 . 人 参 皂 些 
Rb 对照 品 和 三 七 皂苷 Ri 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 
每 1ml 含 人 参 皂 苷 Rg; 0. 4mg、 人 参 皂 并 Rb 0. 4mg 三 七 皂 
苷 Ri 0. 1mg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 本 品 30 粒 [ 规 格 (1)]、40 粒 [ 规 
格 (2)] 或 50 粒 [规格 (3)J 的 内 容 物 ,精密 称 定 , 混 匀 , 研 细 , 取 
约 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 水 饱和 的 正 丁 醇 
50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,加热 回流 2 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 
水 饱和 的 正 丁 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 25ml, 置 分 液 漏斗 中 ,用 正 丁 醇和 饱和 的 氨 试 液 洗 涤 2 次 
(15ml,10ml), 弃 去 氨 洗 液 , 再 用 正 丁 醇 人 饱和 的 水 洗涤 2 次 
(15ml,10ml), 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 用 甲醇 溶解 并 转移 至 
10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10 一 
20pl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 三 七 以 人 参 皂苷 Rg (Ce His Ou )、 人 参 皂 苷 
Rbi (Css He Oz ) 和 三 七 皂苷 Ri《(Cz Hso O18 ) 的 总 量 计 , 规格 
(1) 不 得 少 于 1. 65mg; 规 格 (2) 不 得 少 于 1. 22mg; 规 格 (3) 不 
得 少 于 0. 82mg。 

【功能 与 主治 】 
血肿 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 用 温 黄 酒 或 温 开 水 送 服 。 规 格 (1) :一 次 
3 粒 , 一 日 2 次 ;规格 (2) :一 次 4 粒 , 一 日 2 次 ;规格 (3) :一 次 
6 粒 ,一 日 2 次 ,或 一 次 4 粒 , 一 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 


活血 散 瘀 , 消 肿 止痛 。 用 于 跌 打 损 伤 , 疗 
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脉 管 复 康 片 
【规格 】 (1) 每 粒 装 0.5g (2) 每 粒 装 0.37g (3) 每 粒 
装 0. 25g 
【贮藏 】 密封 。 
脉 管 复 康 片 
Maiguan Fukang Pian 
【处 方 】 丹参 526. 24g 鸡 血 节 526. 24g 
郁 金 210. 50g 乳香 84. 2g 
没 药 84. 2g 
【 制 法 】 以 上 五 味 ,乳香 、 没 药 、 郁 金粉 碎 上 成 细 粉 ;丹参 、 


鸡 血 芯 加 水 前 者 三 次 ,第 一 次 1.5 小 时 ,第 二 、 三 次 每 次 各 1 
小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.35 一 1.40 
(60C ) ,加 入 上 述 细 粉 , 混 匀 , 制 颗粒 ,干燥 ,加 入 适量 硬 脂 酸 
镁 , 混 匀 ,压制 成 2000 片 , 包 糖 衣 ; 或 压制 成 1000 片 . 包 注 膜 
衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 棕 宰 
色 ; 气 微 香 , 味 甘 、 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 糊 化 淀粉 粒 团 块 
近 无 色 , 呈 类 多 角形 .类 方形 或 类 圆 形 ( 郁 金 ) 。 

(2) 取 本 品 糖衣 片 8 片 或 薄膜 衣 片 4 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 、 
加 水 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ,离心 , 取 上 清 液 , 用 乙酸 乙 酯 振 
摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 . 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 丹 参 对 照 药材 1g， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 B) 试 验 , 吸 
取 供 试 品 溶液 5 一 10Ml、 对照 药材 溶液 5nl, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (5 : 5 : 1) 为 展开 剂 ， 
在 10 心 以 下 展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 糖衣 片 6 片 或 注 膜 衣 片 3 片 ,除去 包 衣 , 研 细 ， 
加 甲醇 5ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 乳香 对 照 药 材 0. 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 注 层 色 
谱 法 (附录 页 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 4 一 6ul, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60~90C)- 乙 酸 乙 酯 
(19 : 1) 为 展开 剂 ,在 15 人 以 下 展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香 
草 醛 硫酸 溶液 ,放置 30 分 钟 以 上 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 骨 解 时 限 取 本 品 , 依 法 (附录 疾 A) 检 查 。 各 
片 均 应 在 90 分 钟 内 完全 崩 解 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 ] DD)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 - 乙 且 - 甲 酸 - 水 (30 : 1 : 59) 为 流动 相 ; 

。 66 。 
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检测 波长 为 286nm。 理 论 板 数 按 丹 酚 酸 B 峰 计 算 应 不 低 于 
2000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 取 凡 酚 酸 B 对照 品 适量 ,精密 称 
定 . 加 75%% 甲 醇 制 成 每 1Iml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 木 品 10 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 0. 2g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 人 75% 
甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 50W, 频率 
50kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 75% 甲 醇 补 足 减 失 的 
重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 5 一 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 丹参 以 丹 酚 酸 B(C;s HoOie ) 计 ,糖衣 片 不 得 
少 于 2. 5mg; 薄 膜 衣 片 不 得 少 于 5. 0mg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 瘀 、 通 经 活络 。 用 于 瘀 血 阻 滞 , 脉 
络 不 通 引 起 的 脉 管 炎 、 硬 皮 病 、 动 脉 硬化 性 下 肢 血 管 闭塞 症 ， 
对 冠 心病 、 脑 血栓 后 遗 症 属 上 述 证 候 者 也 有 一 定 治疗 作用 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 规 格 (1): 一 次 8 片 , 一 日 3 次 ; 规 
格 (2) :一 次 4 片 , 一 日 3 次 。 

【注意 】 经 期 减 量 ,孕妇 及 肺结核 患者 遵 医嘱 服用 。 

【规格 】 (1) 糖 衣 片 ( 片 心 重 0. 3g, 相 当 于 饮片 0. 7g) 

(2) 薄 膜 衣 片 ”每 片 重 0. 6g( 相 当 于 饮片 1. 4g) 

【贮藏 】 密封 。 


冠 心 苏 合 胶 吉 
Guanxin Suhe Jiaonang 

【 妨 方 〗 苏 合 香 25g 
酷 乳香 52. 5g 
土木 香 105g 

【 制 法 】 以 上 五 味 , 醋 乳香 冰片. 檀 香 .土木 香 分 别 粉 碎 
成 细 粉 ; 苏 合 香 与 上 述 粉 末 配 研 ,与 适量 的 淀粉 混 匀 , 装 人 胶 
赛 , 制 成 1000 粒 。 或 以 上 五 味 , 醋 乳香 、 檀 香 、 土 木 香 粉碎 成 
细 粉 ; 混 匀 , 苏 合 香 用 适量 的 乙醇 调匀 ,加 入 上 述 细 粉 中 ,加 入 
适量 淀粉 浆 , 制 颗粒 ,干燥 ;将 冰片 加 入 适量 淀粉 ,粉碎 成 细 
粉 ,与 上 述 颗 粒 混 匀 , 装 人 胶 赛 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶囊 ,内 容 物 为 浅 棕 色 的 粉末 ;或 为 棕 
黄色 至 棕 褐 色 的 颗粒 和 粉末 ; 气 香 , 味 苗 、 凉 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 含 唱 细胞 方形 或 
长 方形 , 壁 厚 , 木 化 , 胞 腔 含 草酸 钙 方 晶 ( 檀 香 ) 。 

(2) 取 本 品 0.4g, 加 乙酸 乙 酯 20ml, 超 声 处 理 2Q 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 浓缩 至 2ml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 苏 合 香 对 照 药 
材 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 25pl 的 溶液 ,作为 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 
2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 
(19 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 (254nm) 下 检 
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视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 斑点 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 乳 香 对 照 药 材 50mg, 研 细 , 加 乙酸 乙 酯 15ml, 超 声 处 理 20 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 2ml, 作 为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 YL B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 1 由 ,分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C)- 正 己 烷 -甲酸 乙 酯 - 
无 水 甲酸 (10 : 30 : 15 : 0. 8) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 际 干 , 喷 
以 5% 香草 醛 硫酸 溶液 ,在 105 作 加热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 
品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 。 

(4) 土 木 香 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 土木 香 对 照 药材 0. 1g, 加 乙酸 乙 酯 5ml, 超 声 处 理 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 土木 香 含量 测定 项 下 的 
方法 试验 ,分 别 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 lxl, 注 入 气相 色谱 仪 。 
供 试 品 色谱 中 应 呈现 与 对 照 药材 色谱 峰 保 留 时 间 相 对 应 的 两 
个 主 色 谱 峰 。 

【检查 】 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 IIL) 。 

【含量 测定 】 土木 香 ” 照 气相 色谱 法 (附录 页 EE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 聚 乙 二 醇 20 000(PEG- 
20MD) 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 内 径 为 0.32mm, 膜 厚 度 为 
0.25pm) ; 柱 温 为 程序 升温 ,初始 温度 为 190 ,保持 50 分 钟 ， 
以 每 分 钟 120'C 的 速率 升温 至 240'C ,保持 10 分 钟 。 理 论 板 
数 按 土木 香 内 酯 峰 计算 应 不 低 于 13 000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 土 木 香 内 酯 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 取 约 1. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 水 饱和 
的 乙酸 乙 酯 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 300W, 频 
率 50kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 乙酸 乙 酯 补足 减 失 
的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 lnl, 注 
人 气相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 土木 香 以 土木 香 内 酯 (Cs HzoO; ) 计 ,不 得 少 
于 0. 45mg。 

冰片 ” 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 聚 乙 二 醇 20 000 (PEG- 
20M) 毛 细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 内 径 为 0.32mm, 膜 厚度 为 
0, 25pm) ; 柱 温 为 140'C 。 理 论 板 数 按 正 十 五 烷 峰 计算 应 不 低 
于 10 000。 

校正 因子 测定 ” 取 正 十 五 烷 适 量 , 精 密 称 定 ,加 乙酸 乙醚 
制 成 每 Iml 含 ?mg 的 溶液 ,作为 内 标 溶液 。 另 取 冰 片 对 照 品 
10mg ,精密 称 定 , 置 5mi 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 1Iml, 加 乙 
酸 乙 酯 至 刻度 , 摇 匀 ,吸取 1nl, 注 入 气相 色谱 仪 ,测定 ,计算 校 
正 因子 。 

测定 法 ”精密 量 取 土木 香 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 
lml, 置 5ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶 液 1Iml, 加 乙酸 乙 酯 至 刻 
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度 , 摇 匀 , 吸 取 1pl, 注 入 气相 色谱 仪 ,测定 ,以 龙 脑 、 异 龙 脑 峰 
面积 之 和 计算 冰片 的 含量 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 冰片 (Ca HisO) 应 为 40. 0 一 60. 0mg。 

【功能 与 主治 】 理气 , 宽 胸 ,止痛 。 用 于 寒 凝 气 滞 、 心 肪 
不 通 所 致 的 胸 痹 , 症 见 胸闷 、. 心 前 区 疼痛 ;和 冠 心病 心绞痛 见 上 
述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 含 服 或 知 服 。 一 次 2 粒 , 一 日 1 一 3 次 。 
临 睡 前 或 发 病 时 服用 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 35g 

【贮藏 】 密封 。 
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Suxiao Jiuxin Wan 
【处 方 】 川 莹 冰片 

【性 状 】〗 本 品 为 棕 黄色 的 滴 丸 ; 气 凉 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】〗 (1) 取 本 品 0. 5g, 研 碎 , 加 乙酸 乙 酯 10ml, 超 声 
处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 lml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 
川 营 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 VW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 4 由, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 ,上 景 干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧 色 斑点 。 

(2) 取 本 品 0. 5g, 研 细 ,加 无 水 乙醇 10ml, 超 声 处 理 10 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 冰 片 对 照 品 ,加 无 水 乙 
醇 制 成 每 lml 含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 6pl, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 1% 香 草 醋 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑 
点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 溶 散 时 限 取 本 品 6 丸 ,加 档 板 , 照 山 解 时 限 检 
查 法 (附录 并 A) 检 查 。 各 丸 均 应 在 10 分 钟 内 完全 溶 散 并 通 
过 筛 网 。 

其 他 ”应 符合 滴 丸 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 KK)。 

【含量 测定 】 川 车 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 克 D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (30 : 70 : 1) 为 流动 相 :检测 波 
长 为 321nm。 理 论 板 数 按 阿 魏 酸 妖 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 阿 魏 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
70% 甲 醇 制 成 每 Iml 含 15pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适量 , 研 细 , 取 0. 4g, 精 密 称 
定 , 精 密 加 入 70% 甲 醇 15ml, 称 定 重量 ,加 热 回流 45 分 钟 , 放 
。 67 。 
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冷 ,再 称 定 重量 ,用 70%% 甲 醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 . 滤 过 , 取 
续 滤 液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10nl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

木 品 每 丸 含 川 营 以 阿 魏 酸 (Ce H: (0 ) 计 ,不 得 少 于 
15. 0pg。 

冰片 ” 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ” 聚 乙 二 醇 20000 (PEG- 
20M) 毛 细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 内 径 为 0.53mm, 膜 厚度 为 
1. 0um) ; 柱 温 为 150%C ; 进 样 口 温度 为 200C ;检测 器 温度 为 
200C ;分 流 进 样 。 理 论 板 数 按 龙 脑 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

校正 因子 测定 ” 取 游 荷 脑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 乙酸 
乙 酯 制 成 每 1ml 含 2. 5mg 的 溶液 ,作为 内 标 溶液 。 另 取 龙 脑 
对 照 品 0. 125g ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,用 乙酸 乙 酯 溶解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,再 精密 
加 入 内 标 溶液 2ml 和 三 毛 甲 烷 1ml, 用 乙酸 乙 酯 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ,吸取 1p1, 注 人 气相 色谱 仪 ,测定 ,计算 校正 因子 .。 

测定 法 ” 取 重量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 50mg, 精 密 称 
定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 三 握 甲 烷 1ml 使 溶解 ,精密 加 入 内 标 溶 
液 2ml, 用 乙酸 乙 酯 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,吸取 lpl, 注 入 气相 色 
谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 丸 含 冰 片 以 龙 脑 (Cu HsO) 计 ,应 为 2.9 一 
4. 4mg。 

【功能 与 主治 】 行 气 活血 , 祛 疗 止 痛 , 增 加 冠 脉 血 流量 ， 
缓解 心绞痛 。 用 于 气 滞 血 次 型 冠 心 病 , 心 绞 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 含 服 。 一 次 4 一 6 丸 , 一 日 3 次 ;急性 发 
作 时 ,一 次 10 一 15 丸 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 寒 凝血 瘀 . 阴 虚 血 瘀 胸 兽 心 痛 不 宜 
单 用 。 有 过 人 敏 史 者 慎 用 。 伴 有 中 重度 心力 误 竭 的 心肌 缺 血 者 
慎 用 。 在 治疗 期 间 , 心 绞 痛 持续 发 作 , 宜 加 用 硝酸 酯 类 药 。 

【规格 】 每 丸 重 40mg。 

【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 干燥 处 。 
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【处 方 】 蒲公英 372g 虎 杖 372g 
北 败 效 372g 半 枝 莲 186g 

【 制 法 】 以 上 四 味 , 加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 2 小 时 .第 二 
次 1 小时, 煎 液 滤 过 ,滤液 合并 , 减 压 浓缩 至 1000ml, 加 入 甜 
菊 素 1. 5g、 羟 茶 乙 酯 0. 5g, 混 匀 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕色 至 棕 褐 色 液 体 ; 味 甜 . 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10ml, 加 2.5mol/L 硫酸 溶液 10ml 
与 三 氯 甲 烷 20ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 ,分 取 三 氯 甲 烷 液 ， 
水 溶液 再 用 三 氯 甲 烷 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 三 氯 甲 

。68 。 
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烷 提取 液 ,回收 溶剂 至 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 虎 杖 对 照 药材 0. 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
由 取 大 黄 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 洲 层 色谱 法 (附录 ML B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶 
液 5ul、 对照 药 材 深 液 和 对 照 品 溶液 各 2pl1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 浒 层 板 上 ,以 甲 茶 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 2 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 
的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 适量 ,离心 , 取 上 清 液 20ml, 通 过 D101 型 大 孔 
吸附 树脂 柱 ( 柱 内 径 为 1.2cm, 柱 高 为 20cm), 先 后 分 别 用 
10% 乙 醇和 20% 乙 醇 各 100ml 洗 脱 ,收集 20% 乙 醇 洗 脱 液 ， 
蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1mi 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 咖 啡 酸 
对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5 一 
15pl、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 水 层 板 上 ,以 甲 
葵 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 6: 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 
以 1% 三 握 化 铝 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 5 分 钟 , 放 冷 ,在 紫外 
光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.03( 附 录 W A)。 

pH 值 应 为 4.0 ~6.0( 附 录 WE G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ])。 

【含量 测定 】 大 黄 素 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI D) 
测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0. 1% 磷 酸 溶 液 (85 : 15) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 254nm。 理 论 板 数 按 大 黄 素 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

》 对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 大 黄 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 15ypg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 10ml, 置 圆 底 烧瓶 
中 ,加 20% 盐 酸 溶液 10ml 与 三 毛 甲 烷 20ml, 加热 回流 1 小 
时 , 放 冷 ,溶液 转移 至 分 液 漏斗 中 ,用 少量 三 氢 甲 烷 洗涤 容器 ， 
洗 液 并 人 同一 分 液 漏斗 中 ,分 取 三 氯 甲烷 液 , 酸 水 溶液 再 用 三 
毛 甲 烷 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 , 减 压 回收 
三 氯 甲 烷 , 残 渣 加 甲醇 适量 , 微 热 使 溶解 , 放 冷 ,转移 至 50ml 
其 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 勾 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 10ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 人 液 
相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1ml 含 虎 杖 以 大 黄 素 (Ca HioOs ) 计 ,不 得 少 于 
0. 15mg。 

虎 杖 弟 ” 避 光 操 作 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 
测定 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -水 (23 : 77) 为 流动 相 ;检测 波长 为 306nm。 
理论 板 数 按 虎 杖 苷 峰 计 算 应 不 低 于 3000。 
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人 刍 脾 生 血 颗粒 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 虎 杖 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
稀 乙 醇 制 成 每 lml 含 30ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 10ml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 70% 乙 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 10ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 70% 乙 醇 至 刻度 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

品 每 lml 含 虎 杖 以 虎 杖 背 (Cz。H2s Os ) 计 ,不 得 少 于 
0. 35mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 。 用 于 外 感 风 热 、 内 郁 化 火 所 
致 的 风 热 感冒 发热 .咽喉 肿 痛 , 口 苦 咽 干 、 咳 嗽 痰 黄 、 尿 黄 便 
结 ;化 肤 性 扁桃 体 炎 ,急性 咽炎 ,急性 支气管 炎 .单纯 性 肺炎 见 
上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 10 一 20ml, 一 日 2 一 4 次 ;或 
遵 医嘱 。 


【规格 】 每 瓶装 100ml 
【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 处 。 
健 脾 生 血 颗粒 
Jianpi Shengxue Keli 
【处 方 】 党 参 45g 茯苓 45g 
炒 白 术 27g 甘草 13. 5g 
黄芪 22. 5g 山药 54g 
炒 鸡 内 金 22. 5g 酷 龟甲 13. 5g 
山 麦 冬 45g 醋 南 五 味 子 27g 
龙骨 13. 5g 业 牡 昨 13. 5g 
大 更 22. 5g 硫酸 亚 铁 (FeSO, .7H2:O)20g 


【 制 法 】 以 上 十 四 味 , 除 硫酸 亚 铁 外 ,龙骨 、 粳 牡 是、 酷 龟 
甲 . 炒 鸡 内 金 加 水 前 者 二 次 ,每 次 4 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合 
并 , 静 置 , 取 上 清 液 ,备用 ;其 余 黄芪 等 九 味 , 加 水 前 者 三 次 ,每 
次 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 静 置 , 取 上 清 液 与 上 述 备 用 上 
清 液 合并 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 约 为 1. 30(55~65C)， 
加 入 蔗糖 粉 . 硫 酸 亚 铁 、 维 生 素 C 10. lg 及 枸 橡 酸 0.9g, 混 
匀 , 制 颗粒 ,干燥 , 制 成 1000g, 即 得 。 

【性 状 】》 本 品 为 灰 黄 色 至 棕色 的 颗粒 ; 气 微 , 味 甜 、 微 
腥 酸 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 稀 盐 酸 1 滴 与 水 20ml， 
振 摇 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 中 加 1% 邻 二 氮 菲 的 乙醇 溶液 数 滴 ， 
即 显 深 红色 。 

(2) 取 本 品 20g, 研 细 , 加 水 饱和 的 正 丁 醇 100ml, 超 声 处 
理 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 用 1% 氢 氧化 钠 溶 液 洗 涤 3 次 ,每 次 
35ml ,继续 用 正 丁 醇 饱和 的 水 洗 至 中 性 , 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 
加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 芪 甲 苷 对 照 
晶 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 


NiD kypharnal] kenanlaila]] D000O 


0 hnln820222000000D0 


薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10n1、 对 照 品 溶 
液 2 局 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -甲醇 -水 
(13 :7:2)10C 以 下 放置 过 夜 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105 它 加 热 约 5 分 钟 ,分 
别 在 日 光 和 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 曲 色谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 同 的 棕 褐色 斑点 ;紫外 光 
(365nm) 下 显 相 同 的 橙黄 色 荧 光斑 点 。 

(3) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 三 氯 甲 烷 30ml, 超 声 处 理 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 丙酮 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 白 术 对 照 药材 0. 5g, 加 三 氯 甲烷 15ml, 同 法 制 成 对 
照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 
溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 丙 
酮 (19 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 在 紫外 光 (365nmy) 下 
检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 的 蓝 色 荧 光斑 点 。 

(4) 取 本 品 6g, 研 细 , 加 乙醚 30ml, 加热 回流 1 小 时 , 滤 
过 , 弃 去 滤液 , 滤 渣 挥 干 ,加 甲醇 30ml, 加 热 回流 1 小 时 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 用 水 20ml 溶解 ,用 正 丁 醇 振 揪 提取 3 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 水 洗涤 3 次 ,每 次 20ml, 正 
丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
甘草 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WL B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5 由 .对照 药材 溶液 2p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 乙 醇 - 浓 氨 试 液 (10 : 
4 : 3) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ， 
在 105 作 加热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
荧光 主 斑 点 。 

【检查 】 
C) 。 

【含量 测定 】 照 原子 吸收 分 光 光 度 法 (附录 V DD) 测定 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 铁 单元 素 标准 溶液 适量 ,用 水 稀 
释 成 每 lml 含 铁 100pg 的 溶液 ,作为 标准 溶液 。 精密 量 取 标 
准 溶 液 1.0、1.5、2.0、2.5 和 3.0ml, 分 别 置 25ml 量 瓶 中 ,用 
水 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 1g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 溶解 并 稀释 
至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 
水 至 刻度 , 揪 匀 , 即 得 。 

测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 , 照 原子 吸收 分 光 
光度 法 (附录 V DD 第 一 法 ) ,在 248. 3nm 的 波长 处 测定 ,计算 ， 
即 得 。 

本 品 每 1g 含 硫酸 亚 铁 (FeSO,，7H2O 〇 ) 以 铁 (Fe) 计 ,应 
为 3.6 一 4. 6mg。 

【功能 与 主治 】 健 脾 和 胃 , 养 血 安神 。 用 于 小 儿 脾 骨 虚 
弱 及 心 脾 两 虚 型 缺 铁 性 贫血 ;成 人 气 血 两 虚 型 缺 铁 性 贫血 。 
证 见面 色 萎 黄 或 晓 白 , 食 少 纳 呆 ,腹胀 腕 头 ,大 便 不 调 ,烦躁 多 
汗 , 倦 仿 乏力 , 舌 胖 色 淡 , 昔 菏 白 , 脉 细弱 。 


应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
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益母草 片 


【用 法 与 用 量 】 饭 后 用 开水 冲服 。 一 岁 以 内 一 次 2. 5g 
( 半 和 携 ) ;一 至 三 岁 一 次 5g(1 和 找 ): 三 至 五 岁 一 次 7. 5g(1.5 
袋 ) ;五 至 十 二 岁 一 次 10g(2 袋 ); 成 人 一 次 15g(3 袋 ); 一 日 3 
次 或 遵 医嘱 。 

【注意 】 忌 茶 ; 勿 与 含苞 酸 类 药物 合用 。 服 药 期 间 .部 分 
患 儿 可 出 现 牙 齿 颜 色 变 黑 , 停 药 后 可 逐渐 消失 ;少数 患 儿 服药 
后 ,可 见 短暂 性 食欲 下 降 , 恶心 ,呕吐 , 轻 度 腹泻 ,多 可 自行 
缓解 。 

【规格 】 

【贮藏 】 


每 袋 装 5g 
密封 。 


益母草 片 


Yimucao Pian 


【处 方 】 本 品 为 益母草 制 成 的 漫 宵 片 。 

【 制 法 】 取 益 母 草 , 切 碎 ,加 水 前 表 二 次 ,每 次 2 小 时 , 合 
并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 每 1g 含 盐酸 水 苏 碱 20mg 以 上 的 
浸 膏 ,用 乙醇 提取 三 次 , 减 压 回 收 乙 醇 至 每 1g 益母草 浸 高 含 
盐酸 水 苏 碱 150mg 以 上 ( 按 附 注 方法 测定 )。 每 100g 漫 吝 ， 
加 微 晶 纤维 素 .淀粉 . 氧 氧 化 钢 等 辅料 适量 , 制 成 颗粒 ,压制 成 
1000 片 或 500 片 , 包 精 衣 或 洲 膜 衣 , 纯 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 洲 膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 品 棕 黄 
色 至 棕 褐 色 ; 味 略 苦 。 

【 监 别 】 取 本 品 5 片 ,除去 包 衣 , 研 细 ,加 沸水 30ml 使 溶 
解 , 放 冷 ,离心 (转速 为 每 分 钟 3000 转 ), 取 上 清 液 ,加 在 聚 酰 
胺 柱 (800~100 目 ,3g, 湿 法 装 柱 ) 上 ,用 水 50ml 洗 脱 , 奔 去 水 
洗 脱 液 ,再 用 20% 乙 醇 50ml 洗 脱 , 弃 去 20% 乙 醇 洗 脱 液 , 继 
用 70% 乙 醇 50ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 
使 溶解 ,离心 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 益 母 草 对 照 药 
材 1g, 加 水 前 玫 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 30ml, 用 乙 
酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 
干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 
高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5: 3: 1: 
1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 1% 三 氧化 铝 乙 醇 溶液 ， 
在 105C 加 热 约 5 分 钟 , 在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 
斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 人 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 强 阳 离子 交换 (SCX) 色 谱 
柱 ; 以 乙 且 -0.05mol/L 磷酸 二 和 氢 钾 溶液 -磷酸 (15 : 85 : 0. 15) 
为 流动 相 ; 检 测 波长 为 192nm。 理 论 板 数 按 盐酸 水 苏 碱 峰 计 
算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 水 苏 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 

。 70 。 
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定 . 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”下 本 品 10 片 . 除 去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 . 缀 约 0. 5g. 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 .精密 加 入 0.5% 
盐酸 甲醇 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重 基 ,超声 处 理 (功率 250W， 
频率 33kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 0. 5% 盐 酸 甲 醇 溶 
液 补 足 减 失 的 重量 , 揪 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
和 信 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 益母草 以 盐酸 水 苏 碱 (C; Hi NO,，HC1) 计 ， 
小 片 不 得 少 于 9. 0mg ,大 片 不 得 少 于 18. 0mg。 

【功能 与 主治 】 活血 调经 。 用 于 血 瘀 所 致 的 月 经 不 调 、 
产后 恶露 不 绝 , 症 见 月 经 量 少 .淋漓 不 净 .产后 出 血 时 间 过 长 ; 
产后 子宫 复 旧 不 全 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 小 片 一 次 3 一 4 片 , 一 日 2 一 3 次 ; 
太 片 三 次 1~2 片 ; 二 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 

【规格 】 (1) 糖 衣 片 ( 片 心 重 0. 25g) 
片 重 0.28g 〈3) 蒲 膜 衣 片 ”每 片 重 0.6g 

【贮藏 】 密封 。 

注 : 益 母 革 浸 站 含量 测定 方法 ” 取 淄 育 约 0.5g, 精 密 称 
定 , 置 烧杯 中 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 5ml, 浸 泡 后 搅 匀 ,分 次 
用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 将 混 悬 物 移 人 50ml 量 瓶 中 ,至 体积 约 
为 40ml, 密 塞 , 振 播 15 分 钟 , 用 0. 1Imol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 弃 去 初 滤液 ,精密 量 取 续 滤液 20ml, 置 100ml 
烧杯 中 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 10ml, 在 水 浴 上 加 热 至 50 一 
605 , 滴 加 新 配制 的 硫 氰 酸 铬 铵 溶液 (1. 5 一 100)20ml, 充 分 搅 
拌 , 放 冷 , 置 水 浴 中 搅拌 10 分 钟 ,在 冰箱 中 放置 过 夜 , 用 称 定 
重量 的 4 号 垂 熔 圭 塌 滤 过 ,沉淀 用 冰冷 的 0.05mol/L 盐酸 溶 
汶 ( 每 100ml 中 加 入 上 述 硫 氰 酸 铬 铵 溶液 10 滴 )20ml 分 次 洗 
涤 , 抽 王 ,于 80C 干 燥 30 分 钟 ,再 于 105 干燥 至 恒 重 , 即 得 。 
每 1mg 沉淀 相当 于 0. 3885meg 盐酸 水 苏 碱 。 


(2) 游 膜 衣 片 ”每 


益母草 胶 训 


Yimucao Jiaonang 


【处 方 了 益母草 2500g 

【 制 法 】 取 益 母 草 , 切 碎 ,加 水 前 者 三 次 ,第 一 次 1 小 
时 ,第 二 ,三 次 每 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相 
对 密度 为 1.14 一 1. 18(60 一 70C ) , 放 冷 ,加 入 等 量 的 乙醇 ， 
搅 匀 , 静 和 置 12 小 时 , 滤 过 , 滤 渣 用 45%% 乙 醇 洗 涤 , 洗 液 与 滤 
液 合并 , 减 压 回收 乙醇 ,浓缩 成 稠 襄 , 加 和 适量 的 淀粉 , 混 
匀 , 于 60~80C 干燥 ,粉碎 ,过 得 , 装 人 胶 宫 , 制 成 1000 粒 ， 
即 得 。 

【性 状 】 
粉末 ; 味 苦 。 


本 品 为 硬 胶 赛 ,内 容 物 为 浅 棕 黄 色 至 黄 神色 的 
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【鉴别 】 取 本 品 内 容 物 0.7g, 加 乙醇 30ml, 加 热 回 流 1 
小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 5ml, 加 在 已 处 理 好 的 活性 炭 - 
中 性 氧化 龟 柱 (活性 炭 0. 5g; 氧 化 铝 100 一 120 目 ,2g, 柱 内 径 
为 10mm) 上 ,用 乙醇 30ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙 
醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 酸 水 苏 碱 对 照 品 ,加 
乙醇 制 成 每 ml 含 smg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 YL B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 10nl, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 盐 酸 - 水 (4 : 1 : 0. 5) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ,上 防 和 干 , 喷 以 稀 夏 化 负 钾 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 

【检查 】 应 符合 胶 讲 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I LL)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ” 强 阳离子 交换 (SCX) 色 谱 
柱 ;以 15mmolL 磷酸 二 和 氧 钾 溶液 ( 含 0.05% 三 乙 胺 ,0.1% 
磷酸 ,调节 pH 值 至 2. 30) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 192nm。 理 
论 板 数 按 盐酸 水 苏 碱 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 水 苏 碱 对 照 品 适 量 ,精密 称 
定 ,加 水 制 成 每 ml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 取 lg, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 水 100ml, 称 
定 重量 ,超声 处 理 (功率 250W ,频率 33kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 
称 定 重量 ,用 水 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10nl, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 益母草 以 盐酸 水 苏 碱 (C; Hi; NO,， HCl) 计 ， 
不 得 少 于 6. 2mg。 

【功能 与 主治 〗 活血 调经 。 用 于 血 瘀 所 致 的 月 经 不 调 、 
产后 恶露 不 绝 , 症 见 经 水 量 少 , 淋 注 不 净 .产后 出 血 时 间 过 长 ; 
产后 子宫 复 旧 不 全 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 一 4 粒 , 一 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 36g( 相 当 于 饮片 2. 5g) 

【贮藏 】 密封 。 


消 痛 贴 畜 


Xiaotong Tiegao 


本 品系 藏族 验方 。 由 独 一 味 、 姜 黄 等 药 味 加 工 而 成 。 

【性 状 】 本 品 为 附 在 胶布 上 的 药 芯 袋 ,内 容 物 为 黄色 至 
黄 褐色 的 粉末 ;有 具 特殊 香气 。 湿 涧 剂 为 黄色 至 橙黄 色 的 液体 ; 
气 芳 香 。 

【鉴别 】 药 芯 袋 (1) 取 本 品 内 容 物 2g, 加 乙醇 10ml, 加 
热 回流 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 独 一 味 对 
照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YI 
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消 痛 贴 谊 


B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 (8 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
喷 以 磷 钼 酸 试 液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 2. 5g, 加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 姜 黄 素 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 
每 lml 含 0. 15mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2pl1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -甲醇 - 冰 醋 酸 (30 : 3 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 影 干 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

湿润 剂 〈3) 取 本 品 5ml, 置 具 塞 试 管 中 , 加 乙酸 乙 酯 
5ml, 振 摇 1 分 钟 , 静 置 , 取 上 层 液 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 冰 片 对 照 品 , 加 乙酸 乙 酯 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 试 验 , 以 聚 乙 
二 醇 20 000(PEG-20MD) 为 固定 相 的 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 
内 径 为 0. 32mm, 膜 厚度 为 0.25pm) , 柱 温 为 程序 升温 ,起 始 温 
度 为 50'C ,保持 4 分 钟 后 ,以 每 分 钟 50C 的 速率 升温 至 190°C。 
吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 1pl, 注 入 气相 色谱 仪 。 供 试 
品 色 谱 中 应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相 同 的 色谱 峰 。 

【检查 】 药 芯 袋 ” 装 量 差异 ” 取 本 品 5 贴 , 揭 去 覆盖 膜 ， 
剥 下 药 芯 袋 , 分 别 精密 称 定 每 袋 内 容 物 的 重量 ,每 袋 装 量 与 标 
示 装 量 相 比较 ,平均 装 量 不 得 少 于 标示 装 量 ,每 袋 装 量 不 得 少 
于 标示 装 量 的 93% 。 

湿润 剂 ” 装 量 差异 取 本 品 5 答 , 将 内 容 物 分 别 倒 入 经 校 
正 的 干燥 量 简 内 ,尽量 倾 净 , 在 室温 下 检视 ,每 袋 装 量 与 标示 
装 量 相 比较 ,平均 装 量 不 得 少 于 标示 装 量 , 每 袋 装 量 不 得 少 于 
标示 装 量 的 93%。 

【含量 测定 〗 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 如 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B; 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 , 柱 温 :25'C ;检测 波长 为 235nm。 理 论 板 
数 按 山 板 背 甲 酯 峰 计 算 应 不 低 于 6000。 


时 间 Cmin) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~15 10 90 
15 一 35 12 一 18 88—82 
35 一 50 18>100 82 一 0 
50~55 10 90 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 山 板 昔 甲 酯 对 照 品 .8-O- 乙 酰 山 
板 苷 甲 酯 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 
50pg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。” 取 药 芯 袋 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 
容 物 (过 三 号 筛 ) 约 0. 8g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 
入 70% 甲 醇 25ml, 称 定 重量 ,加 热 回 流 60 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 70% 甲 醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
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即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 10ul. 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1g 含 独 一 味 以 山 柑 背 甲 酯 (CH: 0) 和 8-O- 乙 
酰 山 柜 背 甲 酯 (Cs Hzs Oi;) 的 总 基 计 ,不 得 少 于 0. 60mg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 瘀 . 消 肿 止痛 。 用 于 急 慢 性 扭 挫 
伤 . 跌 打 凉 痛 . 骨 质 增 生 .风湿 及 类 风湿 疼痛 . 落 枕 . 肩 周 炎 、 腰 
肌 劳 损 和 陈旧 性 伤 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 外 用 。 将 小 袋 内 润 湿 剂 均匀 涂 于 药 芯 袋 
表面 , 润 湿 后 直接 数 了 患处 或 穴位 。 每 贴 症 24 小 时 。 

【规格 】 药 芯 袋 ”每 贴 装 (1)1.2g (2)1g 

湿润 剂 ” 每 袋 装 (1)2. 5ml (2)2.0ml 

【贮藏 】 密封 。 


通 宣 理 肺 颗粒 


Tongxuan Lifei Keli 


【处 方 】 紫 苏 叶 144g 前 胡 96g 
桔 醒 96g 苦 查 f: 72g 
麻黄 96g 甘草 72g 
陈皮 96g 半 夏 ( 制 )72g 
茯苓 96g 可 壳 ( 炒 )96g 
黄花 96g 
【 制 法 】 以 上 十 一 味 , 紫 苏 叶 蒸 馅 提取 挥发 油 ,收集 挥发 


油 ;蒸馏 后 的 水 溶液 另 器 收集 ;药酒 与 其 余 前 胡 等 十 味 加 水 衣 
者 二 次 ,每 次 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 静 置 6 一 8 小 时 ,上 
清 液 与 蒸馏 后 的 水 溶液 合并 ,浓缩 成 稠 襄 , 加 蔗糖 粉 适量 , 混 
匀 , 制 成 颗粒 ;或 上 清 液 与 蒸 馆 后 的 水 溶液 合并 .浓缩 至 相对 
密度 为 1.05 一 1.06(80~85C ) .加 入 芒 糖 640g 和 糊 精 210g， 
喷雾 制 颗粒 ,干燥 , 喷 加 紫 苏 叶 挥发 油 , 制 成 1000g, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 棕色 的 颗粒 ; 气 香 . 味 甜 . 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 90g, 置 贺 底 烧瓶 中 ,加 水 250ml, 连 
接 挥 发 油 测 定 器 . 自 测定 器 上 端 加 水 至 刻度 并 游 流 人 烧瓶 中 
为 止 , 再 加 石油 醚 (60~90C )1. 5ml. 连 接 回流 冷凝 器 ,加热 至 
沸 并 保持 微 沸 2 小 时 , 放 冷 ,取石 油 醚 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 紫 苏 叶 对 照 药材 0. 7g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 落 层 色 
谱 法 (附录 可 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5 一 10p1、 对 照 药 材 溶 
液 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 湾 层 板 上 ,以 石油 醚 (60 一 
90C )- 乙 酸 乙 酯 (19 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 . 晾 干 , 喷 以 二 
硝 基 苯 有 午 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 班 点 。 

(2) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 水 20ml. 超 声 处 理 10 分 钟 , 用 盐 
酸 调节 pH 值 至 3. 5, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 15ml， 
合并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 黄 苓 并 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 
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溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 MB) 试验, 吸取 
供 试 品 溶液 ] 岂 .对 照 品 溶液 人 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 正 丁 醇 - 冰 醋酸 -水 (7 : 1: 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
上 景 干 , 喷 以 2 在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 浓缩 至 约 2ml, 与 适量 硅 灌 土 拌 匀 ,上 骨 加 甲醇 10ml, 滤 
过 .滤液 浓缩 至 约 1ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 栓 皮鞋 对 昭 
品 . 加 甲醇 制 成 饱和 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 
(附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 1p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 13) 为 展开 
剂 ,展开 , 展 距 约 3cm, 取 出 , 晾 干 , 再 以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 - 
水 (20: 10: 1: 1) 为 展开 剂 ,展开 , 展 距 约 8cm, 取 出 ,了 晾 干 ， 
喷 以 3% 三 氢化 铝 乙醇 溶液 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 
ES 在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 

(4) 取 本 品 2. 5g, 研 细 ,加 三 毛 甲 烷 -水 -盐酸 (10 : 10 : 3) 
46ml, 加 热 回流 3 小 时 , 滤 过 ,分 取 三 毛 甲 烷 液 , 蒸 十 ,残渣 加 
甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 桔 梗 对 照 药材 2g， 
同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Yi B) 试 验 , 吸 
取 供 试 品 溶液 5p1、 对 照 药材 溶液 10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
洲 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (3 : 2 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑 
点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 20g, 加 水 50ml 使 溶解 ,离心 , 取 上 清 液 ,通过 
D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 ( 柱 长 12cm, 柱 内 径 约 lcm, 湿 法 装 
柱 ,用 水 50ml 预 洗 ), 用 水 洗 至 洗 脱 液 近 无 色 ,再 用 60% 乙 醇 
30mp 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 , 取 上 
清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 0. 5g, 加 水 30ml， 
加 热 回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 20ml, 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 人 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 
各 201. 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 乙 醇 - 浓 氨 
试 液 (10 :4 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 
与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I C) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 极 性 乙醚 连接 茶 基 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 092% 磷 酸 溶液 ( 含 0.04% 三 乙 胺 和 
0.02% 二 正 丁 胺 )(1 : 99) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 210nm。 理 
论 板 数 按 盐 酸 麻黄 碱 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐酸 麻黄 碱 对 照 品 ,盐酸 伪 麻黄 
碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 盐酸 麻黄 碱 
20pg ,盐酸 伪麻黄碱 6pg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 
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25ml, 密 塞 ,精密 称 定 , 超 声 处 理 ( 功 率 500W ,频率 40kHz)20 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 ,加 中 性 氧化 
铝 (100 一 200 目 )2g, 密 塞 , 振 摇 5 分 钟 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5 一 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 麻黄 以 盐酸 麻黄 碱 (Co HsNO ' HCI) 和 盐 
酸 伪麻黄碱 (Co HsNO . HCID) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 1. 35mg。 

【功能 与 主治 】 解 表 散 寒 , 宣 肺 止咳 。 用 于 风寒 东 表 、 肺 
气 不 宣 所 致 的 感冒 咳嗽 , 症 见 发 热 . 恶 寒 .咳嗽 .鼻塞 流 涕 、 头 
痛 .无 汗 . 肢 体 疫 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 9g, 一 日 2 次 。 

I 注意】 高 血压 、 闻 痛 .中 风 、 心 律 不 齐 患 者 慎 用 。 

【规格 】 每 袋 装 9g 

【贮藏 3 密封 。 
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【处 方 】 黄连 8. 78g 板子 ( 姜 制 )70. 23g 
连 疙 70. 23g 炒 草 荆 子 70. 23g 
防风 35. 11g 抹 草 穗 70. 23g 
白芷 70. 23g 黄 芬 70. 23g 
菊花 140. 46g 薄荷 35. 11g 
酒 大 黄 280. 92g 黄柏 ( 酒 炙 )35. llg 
桔梗 70. 23g 川 车 35. 11g 
石膏 35. 11g 旋 覆 花 17. 57g 
甘草 35. 11g 


【 制 法 】 以 上 十 七 味 , 酒 大 黄 、 黄 连 粉 碎 成 细 粉 ; 连 撼 、 荆 
芥 穗 、 薄 荷 加 水 藻 馆 4 小 时 ,收集 挥发 油 ,挥发油 用 倍 他 环 糊 
精 包 合 ,备用 ; 蒸 馅 后 的 水 溶液 另 器 收集 ,其 余 柑 子 等 十 二 味 
加 水 前 者 二 次 ,每 次 2 小 时 (第 一 次 前 沸 后 加 入 黄 芬 ) ,前 液 滤 
过 ,滤液 合并 ,与 蒸馏 后 的 水 溶液 合并 ,浓缩 ,加 入 酒 大 黄 和 黄 
连 的 细 粉 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,加 入 挥发 油 包 合 物 , 混 匀 , 制 成 
1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 闸 ,内容 物 为 棕 黄 色 至 棕 褐色 的 颗 
粒 和 粉末 ; 气 微 香 , 味 苦 。 

【 监 别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 1g, 研 细 , 加 甲醇 10ml, 加 热 
回流 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 酸 小 伍 碱 
对 照 品 适量 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 
各 1pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 - 异 
丙 醇 -甲醇 -水 (6 : 3 : 1.5 : 1.5 : 0.3) 为 展开 剂 , 置 氨 蒸 气 预 
饱和 的 展开 氏 内 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
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色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 8g, 研 细 , 加 乙醚 80ml, 加 热 回 流 1 小 
时 , 滤 过 , 弃 去 乙醚 液 ,药酒 挥 尽 乙醚 ,加 乙酸 乙 酯 80ml, 加热 
回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 加 活性 炭 1.5g, 振 播 , 滤 过 ,滤液 蒸 
二 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 横 子 苷 对 
照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酷 -丙酮 -甲酸 -水 
(5 : 5: 1:1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (254nm) 
下 检视 ;再 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 
清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 均 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 7g, 研 细 , 加 甲醇 50ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml, 微 热 使 溶解 , 放 冷 ,用 乙 
醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 25ml, 弃 去 乙醚 液 ,水 溶液 用 水 饱和 的 
正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 蒸 干 ， 
残 酒 加 甲醇 5ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ， 
10g, 柱 内 径 为 10 一 20mm, 湿 法 装 柱 ) 上 ,用 40%% 甲 醇 100ml 
洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 连 旋 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 
试 品 溶液 5p1、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氰 甲烷- 甲醇 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 
醋 酝 -硫酸 (20: 1) 的 混合 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 4g, 研 细 , 加 甲醇 40ml, 超 声 处 理 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 10ml, 微 热 使 溶解 , 放 冷 ,用 稀 
盐酸 调节 pH 值 至 1 一 2, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 
15ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 苓 车 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5 : 3 : 1 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 1%% 三 氯 化 铁 乙醇 溶液 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 0. 3g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 浸 涡 1 小 
时 , 滤 过 , 取 滤 液 5ml, 蒸 干 , 残 酒 加 水 10ml 使 溶解 ,再 加 盐 
酸 1ml, 加 热 回流 30 分 钟 ,立即 冷却 ,用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 三 氯 甲 烷 lml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0. 1g, 同 法 制 成 
对 照 药材 溶液 。 再 取 大 黄 酸 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 
验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 lj, 分 别 点 于 同一 以 凌 甲 基 纤 维 
素 钠 为 黏合 剂 硅胶 H 薄 层 板 上 ,以 石油 配 (30~60'C)- 甲 酸 
乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,及 

. 73 . 
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干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 .在 与 对 照 药 
材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 的 5 个 橙黄 色 荧 光斑 点 ;在 与 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 橙黄 色 菊 光斑 点 。 置 
氨 蒸 气 中 重 后 ,在 日 光 下 检视 , 丙 点 显 红色 。 

(6) 取 本 品 内 容 物 4g, 研 细 , 加 1% 碳酸 氨 钠 溶液 50ml， 
超声 处 理 30 分 钟 ,离心 , 取 上 清 液 ,用 稀 盐 酸 调 节 pH 值 至 
2 一 3, 用 乙醚 振 摇 提取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 挥 
干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 阿 魏 酸 对 
照 品 适 量 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
液 。 照 菏 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 tyl、 对 
照 品 溶液 241, 分 别 点 于 同一 硅胶 GG 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 -乙酸 乙 
酯 -甲酸 (4 : 3 : 0. 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 1% 三 
氮 化 铁 溶 液 与 1% 铁 氰 化 钾 溶 液 等 量 的 混合 溶液 ( 临 用 时 配 
制 ) ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(7) 取 本 品 内 容 物 8g, 研 细 ,加 乙醚 50ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 疲 过, 弃 去 乙醚 液 , 药 酒 挥 去 乙醚 ,加 甲醇 40ml, 超 声 处 理 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 
正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 蒸 干 ， 
残渣 加 甲醇 5ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ， 
10g, 柱 内 径 为 10 一 20mm) 上 ,用 甲醇 80ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 
液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 
草 对 照 药材 1g ,加 乙醚 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 
层 色 谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 8pl、 对 照 药 材 溶 
液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 - 甲 
醇 (7 : 3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 II) 。 

【含量 测定 】 黄连 黄柏” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 1mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 -0. 025mol/L 十 
二 烷 基 磺 酸 钠 溶 液 (50 :5: 25) 为 流动 相 ; 检测 波 长 为 
265nm。 理 论 板 数 按 盐 酸 小 殉 碱 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 小 竖 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 混 合 溶液 制 成 每 1ml 含 60pg 的 溶 
液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
名 , 研 细 , 取 约 0. 3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 盐 
酸 -甲醇 (1 : 100) 的 混合 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 , 置 50C 
水 浴 中 加 热 15 分 钟 , 放 冷 ,超声 处 理 (功率 150W, 频 率 
40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 的 
混合 溶液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml， 
置 10ml 量 瓶 中 ,加 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 混 合 溶液 至 刻度 , 摇 
匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10ul1, 注 

。74 。 


入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄连 和 黄柏 以 盐酸 小 餐 碱 (Co Hi NO 。 
HCl) 计 ,不 得 少 于 0. 65mg。 

大 黄 ”有 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 1% 磷 酸 溶液 (85 : 15) 为 流动 相 ; 检 
测 波 长 为 254nm。 理 论 板 数 按 大 黄 素 峰 计算 应 不 低 于 
2000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 大 黄 素 对 照 品 ,大黄 酚 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 大 黄 素 4ug、 大 黄 酚 8pg 
的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 木 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 ( 过 三 号 筛 ) , 取 约 0. 35g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 烧 瓶 
中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 称 定 重量 , 置 水 滩 上 加 热 回流 1 小 
时 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 精 
密 量 取 续 滤液 10ml, 置 烧瓶 中 , 蒸 干 ,残渣 加 2.5mol/1L 硫酸 
20ml 三 毛 甲 烷 20ml, 置 水 浴 中 加 热 回 流 1 小 时 ,立即 冷却 ， 
移 至 分 液 漏斗 中 ,用 少量 三 毛 甲 烷 洗涤 容器 , 洗 液 并 人 分 液 油 
斗 中 ,分 取 三 氯 甲烷 液 , 酸 液 再 用 三 氯 甲 烷 振 摇 提 取 3 次 ,每 
次 15ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 , 蒸 干 ,残渣 用 甲醇 溶解 并 转移 至 
25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 1011, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 酒 大 黄 以 大 黄 素 (Cu Hie 0s) 和 大 黄 酚 
(Cis HioO,) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 1. 3mg。 

黄 东 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
把 填充 剂 ;以 甲醇 -0.4% 磷 酸 溶液 (47 : 53) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 蕉 苷 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 革 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 , 取 约 0. 14g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
70% 乙 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 
33kHz)45 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70%% 乙 醇 补 足 减 失 的 
重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10nl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄花 以 黄花 车 (Cz His On ) 计 ,不 得 少 于 
2. 8mg。 

【功能 与 主治 】 散 风 清热 , 泻 火 止痛 。 用 于 风 热 上 攻 、 肺 
胃 热 感 所 致 的 头晕 目眩 .暴发 火 眼 、 牙 齿 疼 痛 '. 口 瑞生 疮 .咽喉 
肿 痛 、 耳 痛 耳 鸣 、 大 便秘 结 、 小 便 短 赤 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 粒 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 忌 食 辛辣 食物 ;孕妇 慎 用 ;脾胃 虚 寒 者 禁用 。 

【规格 〗 每 粒 装 0. 4g 

【贮藏 】 密封 。 
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黄连 上 清 颗 粒 


黄连 上 清 颗 粒 

Huanglian Shangqging Keli 
【处 方 】 黄连 24g 柜子 ( 姜 制 )192g 

连 翘 192g 炒 草 荆 子 192g 

防风 96g 荆 芥 穗 192g 

白芷 192g 黄 芬 192g 

菊花 384g 薄荷 96g 

酒 大 黄 768g 黄柏 ( 酒 炙 )96g 

桔梗 192g 川 营 96g 

石 喜 96g 旋 履 花 48g 

甘草 96g 


【 制 法 】 以 上 十 七 味 , 酒 大 黄 576g 与 黄连 、 黄 柏 、 白 芷 
粉碎 ,过 筛 , 混 匀 , 取 细 粉 600g, 备 用 ;剩余 粗 粒 与 防风 、 桔 
梗 、 剩 余 的 酒 大 黄 用 70%% 乙 醇 做 溶剂 ,浸渍 24 小 时 后 进行 
渗 渡 ,收集 渗 渡 液 , 回 收 乙醇 后 浓缩 至 适量 ; 荆 并 惩 、 薄 荷 、 
川 营 燕 馅 提取 挥发 油 ,收集 挥发 油 ; 蒸 馏 后 的 水 溶液 另 器 收 
集 ; 药 渣 与 其 余 旋 覆 花 等 八 味 加 水 煎 煮 二 次 ,第 一 次 2 小 
时 ,第 二 次 1.5 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 适量 ,与 
渗 沪 浓缩 液 和 荆 并 穗 等 三 味 的 水 溶液 合并 ,浓缩 ,加 入 上 述 
细 粉 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 喷 入 上 述 挥发 油 , 混 匀 , 密 闭 8 
小 时 , 制 成 1000g, 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕 褐 色 的 颗粒 ; 味 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 2g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 加热 回流 20 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶 液 。 另 取 盐 酸 小 和 尼 碱 对 照 品 ， 
加 甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 柄 - 异 丙 醇 -甲醇 -水 (4 : 
2 ;1 :1:0.2) 为 展开 剂 , 置 氮 藻 气 预 饱 和 的 展开 饶 内 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm)? 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 0.5g, 研 细 , 加 乙酸 乙 酯 25ml, 加 热 回流 1 小 
时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 板 子 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶 液 。 照 注 屋 色谱 法 (附录 要 B) 试 验 ,吸取 上 述 
两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 
丙酮 -甲酸 -水 (12 : 8 : 1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 喷 
以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 8g, 研 细 , 加 乙醚 40ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 , 弃 去 乙醚 液 , 药 漂 挥 去 乙醚 ,加 甲醇 40ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 乙醚 振 摇 提 取 
3 次 ,每 次 20ml, 弃 去 乙醚 液 , 水 溶液 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 
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摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 燕 干 , 残 酒 加 甲 
醇 5ml 使 溶解 ,加 于 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 ( 柱 内 径 为 10~ 
20mm, 柱 高 为 10cm) 上 ,用 40 中 甲醇 50ml 洗 脱 , 弃 去 洗 脱 
液 , 再 用 70%% 甲 醇 80ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 燕 干 ,残渣 加 甲醇 
2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 连 夕 对 照 药材 1g, 加 乙醚 
20ml, 超声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 , 弃 去 乙醚 液 , 药 渣 挥 去 乙醚 ,加 
甲醇 20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 
lml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 另 取 连 狂 苷 对 照 品 适 量 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10pl、 对 照 药材 溶液 
6 一 10pl\ 对 照 品 溶液 4 由, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
三 握 甲 烷 -甲醇 (8 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 2g, 研 细 ,加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 20ml 加 热 使 溶解 ,加 盐酸 调节 pH 
值 至 2~3, 加 乙酸 乙 酶 振 摇 提取 3 次 ,每 次 10ml, 合 并 乙酸 
乙 酯 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 黄 苓 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 tmg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 页 B) 试 验 , 吸 取 供 试 
品 溶液 10pl、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 以 含 4%% 醋 酸 钠 
的 羧 甲 基 纤 维 素 钠 溶液 为 黏合 剂 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙 
酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5 :3 :1:1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ， 
晾 干 , 喷 以 1% 三 氧化 铁 乙 醇 溶 液 , 在 日 光 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 

(5) 取 本 品 2g, 研 细 , 加 甲醇 20ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 , 取 滤 液 5ml, 蒸 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 ,再 加 盐酸 lml， 
加 热 回流 30 分 钟 , 立 即 冷 却 , 用 乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 三 氯 甲烷 lml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药 材 0. 1g, 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 页 B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 
10pl、 对 照 药材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 以 法 甲 基 纤 维 素 钠 为 
黏合 剂 的 硅胶 H 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60CD)- 甲 酸 乙 酯 - 
甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 置 氨 蒸 气 中 逢 后 ,在 日 
光 下 检视 ,斑点 显 红色 。 

(6) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 石油 醚 (60 一 90C)50ml, 超声 处 
理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 回收 溶剂 至 5ml, 加 在 中 性 氧化 银 柱 
(100 一 200 目 ,10g, 柱 内 径 为 10 一 20mm) 上 ,用 三 氯 甲 烷 
80ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 挥 干 ,残渣 加 石油 醚 (60 一 90C)2ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 营 对 照 药材 1g, 加 石油 醚 
(60 一 90C)20ml ,超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 , 残 酒 加 石 
油 醚 (60 一 90C )2ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 8 由 对照 药 材 溶液 5pl, 分 
。 TS 。 
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别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 己 烷 -乙酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(7) 取 本 品 8g, 研 细 , 加 乙醚 50ml, 超 声 处 理 30 分 钟 . 滤 
过 , 弃 去 乙醚 液 , 药 渣 挥 去 乙醚 ,加 甲醇 40ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 
醇 振 摇 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 5ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,10g, 柱 内 径 
为 10~20mm) 上 ,用 甲醇 80ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 1g, 加 
乙醚 20ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 VE B) 
试验 ,吸取 供 试 品 溶液 8yl、 对 照 药 材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 注 层 板 上 ,以 甲 茶 -乙酸 乙 酯 -甲醇 (7 : 3 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 重金 属 取 本 品 1. 0g, 称 定 重 量 , 照 炽 灼 残渣 
检查 法 (附录 区 J) 炽 灼 至 完全 灰 化 。 取 遗留 的 残渣 .依法 ( 附 
录 区 下 第 二 法 ) 检 查 。 重 金属 含量 不 得 过 百 万 分 之 二 十 五 。 

页 盐 取 本 品 1. 0g, 称 定 重 量 ,加 无 砷 氧 氧 化 钙 1g. 加 少 
量 水 , 搅 匀 , 烘 干 ,用 小 火 缓 缓 炽 灼 至 炭化 ,再 在 500 ~ 600°C 
炽 灼 至 完全 灰 化 (同时 做 空白 , 留 做 标准 砷 斑 用 ), 放 冷 . 残 酒 
加 盐酸 7ml 使 溶解 ,再 加 水 21ml, 依 法 (附录 区 下 第 一 法 ) 检 
查 。 砷 含量 不 得 过 百 万 分 之 二 。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 C)。 

【含量 测定 】 黄连 黄柏。” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 05mol/L 磷酸 二 和 气 钾 溶液 (50 : 50) 为 流 
动 相 :检测 波长 为 345nm。 理 论 板 数 按 盐酸 小 餐 碱 峰 计 算 应 
不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 小 沫 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 人 甲 
醇 -盐酸 (100 : 1) 的 混合 溶液 25ml, 称 定 重 量 , 置 50C 水 浴 中 
温 浸 15 分 钟 ,再 超 声 处 理 (功率 80W ,频率 50kHz)40 分 钟 ， 
放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 -盐酸 (100 : 1) 的 混合 溶液 补足 减 
失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20p1, 注 
和 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 黄连 和 黄柏 以 盐酸 小 沫 碱 (Czo Hi NO 。 
HC1I) 计 ,不 得 少 于 3. 0mg。 

黄 蕉 ”上 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 Yi D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;甲醇 -0. 4%% 磷 酸 溶液 (47 : 53) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 蕉 苷 峰 计 算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 

.76 。 


甲醇 制 成 每 1ml 含 40ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
基 , 研 细 , 取 约 0.3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
70% 乙 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 250W ,频率 
33kHz)45 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70% 乙 醇 补足 减 失 的 
重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 黄 芬 以 黄 茶 苷 (Cs His O01 ) 计 ,不 得 少 于 
5. 2mg。 

【功能 与 主治 】 散 风 清热 . 洱 火 止痛 。 用 于 风 热 上 攻 、 肺 
胃 热 盛 所 致 的 头 党 目眩 .暴发 火 眼 .牙齿 疼痛 . 口 瑞 生 疮 .咽喉 
肿 痛 、 耳 痛 耳 鸣 、 大 便秘 结 \ 小 便 短 赤 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2g, 一 日 2 次 。 

【注意 】 忌 食 辛 六 食物 ;孕妇 慎 用 ;脾胃 虚 寒 者 禁用 。 

【规格 】 每 袋 装 2g 

【贮藏 】 密封 。 
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【处 方 】 金银花 提取 物 100g 黄 蕉 提取 物 40g 

【 制 法 】 以 上 二 味 , 加 淀粉 适 基 , 混 匀 ,压制 成 1000 片 ， 
包 精 衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 沙 膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 黄色 
至 棕 黄色 ; 味 微 苦 。 

中 鉴别】 取 金 银 花 提取 物 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 和 
对 照 品 溶 液 分 别 作为 供 试 品 溶液 和 参照 物 溶液 。 照 高 效 液 相 
色谱 法 (附录 VI D) 试 验 , 色 谱 条 件 同 金银花 提取 物 含 基 测定 
项 下 的 色谱 条 件 ,吸取 供 试 品 溶液 与 参照 物 溶液 各 10p1, 注 人 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,计算 各 特征 峰 与 参照 物 峰 的 相对 保 
贸 时 间 , 妈 得。 
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峰 1: 新 绿 原 酸 峰 2: 绿 原 酸 ” 峰 3: 隐 绿 原 酸 
峰 4: 异 峰 原 酸 A 上 峰 5: 异 绿 原 酸 B 
峰 6; 异 绿 原 酸 C 峰 7: 黄 苓 童 
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供 试 品 色 谱 中 应 呈现 七 个 与 对 照 特征 图 谱 相 对 应 的 特 
征 峰 ,其 中 与 参照 物 峰 保留 时 间 相 对 应 的 峰 为 S 峰 ;各 特征 峰 
的 相对 保留 时 间 规 定 值 分 别 为 :0.76( 峰 1),1.00( 峰 2),1.05 
( 峰 3),1. 80( 峰 4),1.87( 峰 5),2.01( 峰 6),2.33( 峰 7)。 供 
试 品 色 谱 中 ,各 特征 峰 的 相对 保留 时 间 应 在 其 规定 值 的 士 5 闻 
之 内 。 

【检查 】 山 银 花 ” 取 金银花 提取 物 含量 测定 项 下 的 供 试 
品 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 灰 秸 毛 忍冬 皂苷 乙 对 照 品 , 加 
50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 0. 12mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 高 效 液 色谱 法 (附录 WI D) 试 验 , 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 , 以 乙 膊 为 流动 相 A, 以 0.4%% 醋 酸 溶液 为 流动 相 B， 
按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;用 蒸发 光 散 射 检 测 器 检测 。 
理论 板 数 按 灰 秸 毛 忍 冬 皂苷 乙 峰 计算 应 不 低 于 5000。 吸 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20ul, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 。 供 试 品 色 谱 中 不 得 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相 对 
应 的 色谱 峰 。 


时 间 (min) 流动 相 A(%%) 流动 相 BC%) 
0~15 5->20 95—>80 
15~30 20—>30 80—>70 
30~40 30 70 
其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 DD)。 
【含量 测定 】 金银花 提取 物 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 
WH DD) 测定 。 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 为 流动 相 A, 以 0.4% 磷 酸 溶液 为 流动 相 B， 
按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 327nm。 理 论 板 


数 按 绿 原 酸 峰 计算 应 不 低 于 2000。 
时 间 (min) 流动 相 A(%%) 流动 相 BC%) 
0~15 5—>20 95->80 
15 一 30 20 一 30 80—>70 
30~40 30 70 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 绿 原 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 0. 2g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 适 
量 , 超 声 处 理 ( 功 率 500W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 加 50% 
甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 金 银 花 提取 物 以 绿 原 酸 (Ci His Os ) 计 ,不 得 
少 于 1. 3mg。 

黄 蕉 提取 物 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 -磷酸 (50 : 50 : 0. 2) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 274nm。 理 论 板 数 按 黄 芬 苷 峰 计 算 应 不 低 于 2500。 
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对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 蕉 苷 对照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 50ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 金银花 提取 物 含量 测定 项 
下 的 供 试 品 溶液 2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 50% 甲 醇 稀 释 至 刻 
度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 黄 芬 提 取 物 以 黄 苓 苷 (Ca His Ou ) 计 ,不 得 少 
于 27.0mg。 

【功能 与 主治 】 清热 疏 风 , 利 咽 解毒 。 用 于 外 感 风 热 、. 肺 
胃 热 盛 所 致 的 咽 干 . 咽 痛 、 喉 核 肿 大 、 口 渴 、 发 热 ; 急 慢性 扁桃 
体 炎 ` 急 慢性 咽炎 、 上 呼吸 道 感 染 见 土 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2~4 片 ,一 日 4 次 。 

【规格 】 (1) 糖 衣 片 ( 片 心 重 0.25g) (2) 薄 膜 衣 片 每 
片 重 0. 27g 

【贮藏 】 密封 。 

附 :金银花 提取 物 标准 


金银花 提取 物 


[ 制 法 ] 取 金 银 花 ,加 水 前 者 三 次 ,第 一 ,二 次 每 次 1 小 
时 ,第 三 次 0.5 小 时 , 煎 液 滤 过 ,滤液 合并 , 减 压 浓缩 至 相对 密 
度 为 1. 13 一 1. 18(70C) ,加 入 适量 淀粉 ,搅拌 均匀 ,干燥 , 即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 淡 黄 色 至 棕 黄 色 的 粉末 ; 气 微 , 味 微 苦 。 

[鉴别 ] 取 含 量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 绿 原 酸 对 照 品 ,加 50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 
溶液 ,作为 参照 物 溶 液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI DD) 试 
验 , 色 谱 条 件 同 银 黄片 标准 中 金银花 提取 物 含量 测定 项 下 
的 色谱 条 件 , 吸 取 供 试 品 溶液 与 参照 物 溶液 各 10pl, 注 入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,计算 各 特征 峰 与 参照 物 峰 的 相对 保 
留 时 间 。 


80- 
| 2{S) 
6017 | 分 
40- , 
人 
20 | | 
0 上 山 2 
0 5 10 15 20 25 分 钟 
对 照 特征 图 谱 


峰 1 :新绿 原 酸 峰 2: 绿 原 酸 ” 峰 3: 隐 绿 原 酸 
峰 4: 异 绿 原 酸 A 蜂 5: 异 绿 原 酸 B 峰 6: 异 绿 原 酸 C 


供 试 品 色谱 中 应 呈现 六 个 与 对 照 特征 图 谱 相 对 应 的 特征 

蜂 , 其 中 与 参照 物 峰 保留 时 间 相 对 应 的 峰 为 S 峰 ;各 特征 峰 的 

相对 保留 时 间 规 定 值 分 别 为 :0.76( 峰 1),1.00( 峰 2),1.05 

( 峰 3) ,1.80( 峰 4),1.87( 峰 5),2.01( 峰 6)。 供 试 品 色 谱 中 ， 
。 77 。 
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各 特征 的 相对 保留 时 间 应 在 其 规定 值 的 土 5% 之 内 。 

[检查 〗 山 银 花 ， 取 [含量 测定 ] 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 灰 秸 毛 忍 冬 皂 苷 乙 对 照 品 . 加 50% 甲 醇 制 
成 每 lml 含 0. 12mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 
色谱 法 (附录 WDD) 试验, 色谱 条 件 同 银 黄片 标准 中 山 银 花 检 
查 项 的 色谱 条 件 。 吸 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl. 注 
入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 色谱 中 不 得 呈现 与 对 昭 
品 色 谱 峰 保留 时 间 相 对 应 的 色谱 峰 。 

水 分 不 得 过 6.0%( 附 录 区 H 第 一 法 )， 

[含量 测定 ] 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “对照 品 溶液 的 制备 ” 同 银 
黄片 标准 中 金银花 提取 物 含量 测定 项 的 有 关内 容 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 100ml 
量 瓶 中 ,加 50% 甲醇 适 量 ,超声 处 理 ( 功 率 500W, 频 率 
40kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 加 50% 甲 醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 
滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 注 
入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 绿 原 酸 (Cu His 0, ) 不 得 少 于 1. 5%。 


[贮藏 ] 密闭 ,遮光 。 
甜 梦 口服 液 ( 甜 梦 合 剂 ) 
Tianmeng Koufuye 
Tianmeng Heji 
【处 方 〗 刺 五 加 53g 黄精 67g 
乔 蛾 13g 又 棋 33g 
党 参 40g 黄芪 40g 
砂 仁 5g 枸杞 子 40g 
山楂 160g 熟地 黄 27g 
炙 泽 羊 营 27g 陈皮 27g 
人 茯苓 27g 制 马 钱 子 1. 3g 
法 半 夏 27g 泽 泻 40g 
山药 27g 
【 制 法 】 以 上 十 七 味 ,加 水 煎 者 二 次 ,第 一 次 1.5 小 时 ， 


第 二 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 
1. 18 一 1. 20(70'C ) 的 清 这 ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 65%% , 静 置 , 取 
上 清 液 回 收 乙 醇 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 16 一 1. 20(65C ) 的 清 
讲 , 加 水 适量 ,冷藏 , 滤 过 .加 山梨 酸 钾 2g, 加 水 至 1000ml, 灭 
菌 , 灌 封 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕 红 色 的 液体 ; 味 酸 甜 . 微 苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 40ml, 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 3 次 ,每 
次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 漆 加 甲醇 1ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 刺 五 加 对 了 照 药材 5g, 加 甲醇 50ml, 加 热 
回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 25ml 使 溶解 ,用 乙酸 
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乙 酯 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 酒 
加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 异 嗪 皮 啶 对照 
品 . 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 5nl, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 芋 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (20 : 4: 
0. 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 50ml, 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 手提 取 3 次 ,每 次 
20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 1%% 氧 氧化 钠 溶液 洗涤 3 次 ,每 次 
20ml, 再 用 正 丁 醇 饮 和 的 水 洗涤 3 次 ,每 次 20ml, 弃 去 洗涤 
液 , 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 液 。 
另 取 黄芪 甲 昔 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 人 W B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 
溶液 5nl .对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
三 毛 甲 烷 - 甲 醇 - 水 (13 : 7 : 2)10C 以 下 放置 的 下 层 液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 逐 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,在 105C 加 热 
至 玫 点 显 色 清晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 班 
点 或 荧光 斑点 。 

(3) 取 枸杞 子 对 照 药材 1g, 加 甲醇 25ml, 加 热 回 流 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 
提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 申 醇 1ml 
使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ， 
吸取 [鉴别 ](1) 项 下 供 试 品 溶液 和 上 述 对 照 药材 溶液 各 5pl， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -甲醇 (15 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 .在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 
竹 点 。 

(4) 取 本 品 20ml, 用 乙醚 10ml 振 播 提 取 , 弃 去 乙醚 液 ,再 
用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 ， 
用 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 弃 去 洗涤 液 , 乙 酸 乙 酯 液 蒸 干 , 残 
酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 淫 羊 芒 苷 对 照 
品 .加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
注 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5pl、 对照 品 溶 
液 2p1. 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 
(100 ; 15 : 10) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 2% 三 氧化 
铝 乙醇 溶液 :在 105C 加 热 5 一 10 分 钟 ,在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(5) 取 橙 皮 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 饱和 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ](4) 项 下 供 
试 品 溶液 和 上 述 对 照 品 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 间 一 用 0.5% 氨 
氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 栈 -甲醇 -水 
(100 : 20 : 13) 为 展开 剂 ,展开 , 展 距 约 5cm, 取 出 , 晾 干 , 青 以 
申 茶 -乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 (20 : 10 : 1 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 
剂 , 展 约 12cm, 取 出 , 晾 干 , 喷 以 2% 三 气 化 铝 乙醇 溶液 ,在 紫 
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甜 梦 胶 谢 


外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.03( 附 录 W A)。 

PH 值 应 为 3.4~4.5( 附 录 W G)。 

其 他 应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 J)。 

【含量 测定 〗 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 :以 乙 且 -0. 05%% 磷 酸 溶液 (25 : 75) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 270nm。 理 论 板 数 按 淫 羊 蔓 苷 峰 计 算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 淫 羊 蓝 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ， 
加 70% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 10ml, 置 25ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 至 近 刻 度 ,超声 处 理 ( 功 率 500W ,频率 50kHz) 10 
分 钟 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 20p1， 
注入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1ml 含 淫 羊 划 以 淫 羊 苦 昔 (Cs Hso Ois ) 计 ,不 得 少 
于 15.0pg。 

【功能 与 主治 〗 益 气 补肾 , 健 脾 和 胃 , 养 心安 神 。 用 于 头 
晕 耳 鸣 , 视 减 听 误 ,失眠 健忘 ,食欲 不 振 , 腰 膝 酸软 ,心慌 气短 ， 
中 风 后 遗 症 ;对 脑 功 能 减退 ,冠状 血管 疾患 , 脑 血管 栓塞 及 脱 
发 也 有 一 定 作 用 。 

【用 法 与 用 量 】〗 口服 。 一 次 10~20ml, 一 日 2 次 。 

【规格 】 每 支 装 (1)10ml (2)20ml (3)l00ml 

【贮藏 】 密封 。 


甜 梦 胶囊 


Tianmeng Jiaonang 


【处 方 】 刺 五 加 178g 黄精 222g 
番 蛾 44g 桑 模 111g 
党 参 133g 黄芪 133g 
砂 仁 18g 枸杞 子 133g 
山楂 533g 熟地 黄 89g 
灾 淫 羊 蓝 89g 陈皮 89g 
茯苓 89g 制 马 钱 子 4. 4g 
法 半 夏 89g 泽 泻 133g 
山药 89g 


【 制 法 】 以 上 十 七 味 ,加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 1.5 小时， 
第 二 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 
1.18~1.20(70OC) ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 65%, 静 置 , 取 上 清 
液 , 回 收 乙 醇 ,浓缩 至 稠 襄 状 , 减 压 干燥 ,粉碎 ,加 入 淀粉 . 微 晶 
纤维 素 、 硬 脂 酸 镁 及 滑石 粉 适量 , 混 匀 , 制 颗粒 , 装 人 胶囊 , 制 
成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 囊 , 内 容 物 为 棕色 至 棕 褐 色 的 颗粒 
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和 粉末 ; 味 微 甜 . 酸 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 内 容 物 3g, 加 甲醇 50ml, 加热 回 流 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 乙酸 乙醚 
振 摇 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 , 残 酒 
加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 刺 五 加 对 照 药 材 
5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 再 取 异 嗪 皮 喧 对照 品 ,加 甲醇 制 
成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WL B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄野 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (20 : 4 : 0.5) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 
色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 6g, 加 甲醇 100ml, 加 热 回 流 2 小 时 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 50ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 
提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 1% 和 氢 氧 化 钠 溶液 洗 
涤 3 次 ,每 次 20ml, 再 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 洗涤 3 次 ,每 次 
20ml, 弃 去 洗涤 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 芪 甲 车 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 
含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 供 试 品 溶液 5pl、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2)10'C 以 下 放 
置 的 下 层 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 
溶液 ,于 105 烘 至 斑点 显 色 清晰 ,分 别 在 日 光 及 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 或 荧光 斑点 。 

(3) 取 枸杞 子 对 照 药材 1g, 加 甲醇 25ml, 加热 回流 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 
提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1mil 
使 溶解 ,作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ， 
吸取 [鉴别 ](1) 项 下 供 试 品 溶液 和 上 述 对 照 药 材 溶液 各 5p1， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 (15 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 (365nm)? 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 3g, 加 甲醇 50ml, 加 热 回流 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 于 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 乙醚 10ml 提取 , 弃 去 
乙醚 液 , 再 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 
酯 液 , 用 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 弃 去 洗涤 液 , 乙 酸 乙 酯 液 燕 
干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 淫 羊 蓝 人 苷 
对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5p1、 对 照 品 
溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 - 
水 (100 : 15: 10) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 2% 三 氰 
化 铝 乙 醇 溶液 ,在 105C 加 热 5 一 10 分 钟 ,在 紫外 光 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(5) 取 橙 皮 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 饱和 溶液 ,作为 对 照 品 
。 79 。 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


清 开 灵 颗粒 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 [ 鉴 别 ](4) 项 下 供 
试 品 溶液 和 上 述 对 照 品 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 用 0. 5 兴 氢 
氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 
(100 : 20 ; 13) 为 展开 剂 , 展 开 , 展 距 约 5cm, 取 出 ,上 及 干 ,再 以 
甲 茶 - 乙 酸 乙 栈 - 甲 酸 - 水 (20 : 10 : 1 : 1) 的 上 层 溶 液 为 展开 
剂 , 展 开 约 12cm, 取 出 , 晾 干 , 喷 以 三 氯 化 铝 试 液 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶 训 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I 
Ls 

【含量 测定 〗 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 由 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 乙 且 -0. 05% 磷 酸 溶液 (25 : 75) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 270nm。 理 论 板 数 按 译 羊 蔓 苷 峰 计 算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 淫 羊 蕉 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 70% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 取 约 2g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 70% 甲 醇 
50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 500W ,频率 50kHz)45 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl1 与 供 试 品 溶液 20p1， 
注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 泽 羊 蔓 以 淫 羊 攻 苷 (Ci Hs。O 〇 1; ) 计 ,不 得 少 于 
65. Opg。 

【功能 与 主治 】 益 气 补肾 , 健 脾 和 胃 , 养 心安 神 。 用 于 头 
尝 耳 鸣 , 视 减 听 衰 , 失 眠 健忘 ,食欲 不 振 , 腰 膝 酸软 ,心慌 气短 ， 
中 风 后 遗 症 ;对 脑 功能 减退 ,冠状 血管 疾患 , 脑 血管 栓塞 及 脱 


发 也 有 一 定 作用 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .一 次 3 粒 ,一 日 2 次 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 4g 

【贮藏 】 密封 。 

清 开 灵 上 颗粒 
Qingkailing Keli 

【处 方 】 胆 酸 13g 珍珠 母 200g 
猪 去 氧 胆 酸 15g 枯 子 100g 
水 牛角 100g 板蓝根 800g 
黄 芬 苷 20g 金银花 240g 

【 制 法 】 (41) 以 上 八 味 ,板蓝根 、 析 子 加 水 前 琳 二 次 ,第 一 


次 1. 5 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 

密度 为 1. 12~1. 16(80C ) ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 60% , 静 置 24 

小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 ,浓缩 ,干燥 ;金银花 加 水 温 漫 半 小 

时 后 ,加 水 前 者 二 次 ,每 次 1.5 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓 
。 80 。 


缩 至 相对 密度 为 1.20 一 1.25(80C), 加 乙醇 使 含 醇 量 达 
60%% , 静 置 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 ,浓缩 ,干燥 ;水 牛角 
磨 粉 ,加 人 4mol/L 氧 氧 化 钢 溶 液 中 , 煎 煮 7 小 时 , 趁 热 滤 过 ; 
珍珠 母 加 人 到 4mol/L 硫酸 溶液 中 ,前 者 7 小 时 , 趁 热 滤 过 ， 
滤液 放 冷 后 与 水 牛角 滤液 合并 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相当 于 原料 
量 的 2 一 3 倍 时 放 冷 ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 60%, 搅 匀 , 静 置 24 
小 时 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 ,用 20% 氢 氧化 钠 溶液 调节 至 pH 
7, 冷 藏 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 1.36 一 1.40(60C ) ,用 
倍 他 环 糊 精 包 合 ,干燥 ,得 水 牛角 珍珠 母 包 合 粉 。 猪 去 氧 胆 
酸 、 胆 酸 用 适量 乙醇 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 ,或 在 滤液 中 加 入 橙 油 
香精 [规格 (2)] ,用 倍 他 环 糊 精 包 合 ,干燥 ,得 胆 酸 、 猪 去 氧 胆 
酸 包 合 粉 。 将 板蓝根 和 板子 浸 高 粉 .金银花 淄 育 粉 . 黄 蕉 背 和 
上 述 两 种 包 合 粉 与 适量 甘露 醇 .、 糊 精 和 甜 味 剂 混 匀 , 制 颗粒 ， 
干燥 , 制 成 1500g[ 规 格 (1)]; 或 将 板蓝根 和 板子 浸 高 粉 、 金 银 
花 浸 襄 粉 . 黄 蕉 苷 和 上 述 两 种 包 合 粉 与 适量 芒 精 、 糊 精 混 匀 ， 
制 颗粒 ,干燥 , 制 成 3000g[ 规 格 (2)], 即 得 。 

(2) 以 上 八 味 , 黄 苓 苷 研 成 细 粉 ;水 牛角 和 珍珠 母 磨 粉 后 
制 成 水 解 液 ; 猪 去 氧 胆 酸 、 胆 酸 溶 于 碱 性 水 溶液 中 ,加 入 倍 他 
环 糊 精 , 包 合 ; 其 余 柑 子 等 三 味 加 水 前 者 二 次 ,前 液 滤 过 ,滤液 
合并 ,与 上 述 水 解 液 及 胆 酸 液 混 匀 ,浓缩 ,与 芒 糖 粉 、 黄 芬 甘 细 
粉 混 匀 ,干燥 , 制 成 颗粒 3000gC( 规 格 (2)]; 或 混 匀 后 制 颗粒 ， 
干燥 , 制 成 10 000g[( 规 格 (3)], 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 浅黄 色 或 黄 棕 色 至 棕 褐色 的 颗粒 ; 味 甜 、 
微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 照 黄 蕉 苷 含量 测定 项 下 的 方法 试验 , 供 试 品 
色谱 中 应 呈现 与 黄 苓 蔡 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相 对 应 的 色 
谱 蜂 。 

《2) 取 本 品 1 袋 的 内 容 物 , 研 细 ,加 乙醇 20ml, 超 声 处 理 5 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 胆 酸 、 猪 去 氧 胆 酸 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 Iml 各 含 
lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 VI 
B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 游 层 
板 上 ,以 异 辛 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (15 : 7 : 5) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 
显 色 清晰 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 2 袋 的 内 容 物 , 研 细 ,加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 5 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 金 银 花 对 照 药材 0. 5g, 加 甲醇 20ml, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 再 取 绿 原 酸 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 1mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 
取 上 述 三 种 溶液 各 1 一 2Al, 分 别 点 于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 ,以 本 
酸 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 3 袋 的 内 容 物 , 研 细 ,加 热 水 40ml, 充 分 振 摇 
使 溶解 , 放 冷 ,用 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 40ml, 合 并 正 丁 
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醇 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 丙酮 2ml 使 溶解 , 取 上 清 液 作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 板 子 苷 对 照 品 ,加 丙酮 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 人 WL B) 试 验 , 吸 取 上 
述 两 种 溶液 各 5 一 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙 
酸 乙 酯 -丙酮 -甲酸 -水 (10 : 7 : 2 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ， 
晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ， 
在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I C) 。 

【含量 测定 】 黄 蕉 蔡 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (45 : 55 : 1) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 274nm。 理 论 板 数 按 黄 芬 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 劳 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
50% 甲 醇 制 成 每 Iml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 0.75g[ 规 格 (1)]、1.5g[ 规 格 (2)] 或 5g [规格 
(3)] ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 50%% 甲 醇 80ml, 超声 处 
理 ( 功 率 180W ,频率 40kHz)15 分 钟 , 放 冷 ,加 50% 甲 醇 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5p1, 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 黄 芬 苷 (Cs His O11) 应 为 18.0 一 22. 0mg。 

胆 酸 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硕 烧 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -1%% 醋 酸 溶液 (75 :25) 为 流动 相 ;用 蒸发 光 
散射 检测 器 检测 。 理 论 板 数 按 胆 酸 峰 计 算 应 不 低 于 8000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 胆 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲 
醇 制 成 每 ml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 ，, 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g[ 规 格 (1)] .2g[ 规 格 (2)J 或 ?7g[ 规 格 (3)], 精 
密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 水 25ml, 振 摇 使 溶解 ,再 加 
甲醇 20ml, 超 声 处 理 ( 功 率 180W, 频 率 40kHz) 30 分 钟 , 放 
冷 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 和 20pl1\ 供 试 品 溶液 
20pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 ,以 外 标 两 点 法 对 数 方 程 计算 ， 
即 得 。 

本 品 每 袋 含 胆 酸 (Czx HoOs ) 应 为 10.4 一 15. 6mg。 

板子 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 稍 -水 (11 : 89) 为 流动 相 ;检测 波长 为 238nm。 
理论 板 数 按 枯 子 苷 峰 计 算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 析 子弟 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50%% 甲 醇 制 成 每 lml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 0. 4g[ 规 格 (1))、0. 8g[ 规 格 (2)] 或 2. 5g( 规 格 
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颈 舒 颗粒 


(3)] ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 人 50%% 甲 醇 25ml， 
密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 180W ,频率 40kHz)20 分 钟 ， 
放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 横 子 以 杠 子 苷 (CC Hz Ow ) 计 ,不 得 少 于 
1.0mg。 

总 氮 量 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适量 , 研 细 , 取 
0. 15g[ 规 格 (1)] .0. 3g[ 规 格 (2)] 或 1g[ 规 格 (3)] ,精密 称 定 ， 
照 氮 测定 法 (附录 区 L 第 二 法 ) 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 氨 (CN) 量 应 为 11. 0 一 15. 0mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 ,镇 静安 神 。 用 于 外 感 风 热 时 
毒 . 火 毒 内 盛 所 致 高 热 不 退 .烦躁 不 安 、. 咽 叭 肿 痛 、 舌 质 红 绛 、 
昔 黄 . 脉 数 者 ;上 呼吸 道 感染 ,病毒 性 感冒 ,急性 化 脓 性 扁桃 体 
炎 ,急性 咽炎 ,急性 气管 炎 ,高 热 等 症 属 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .一 次 1 一 2 袋 , 一 日 2~3 次 。 儿 
童 酌 减 ,或 遵 医嘱 。 

【注意 】 久 病 体 虚 患者 如 出 现 腹 演 时 慎 用 。 

【规格 】 (1) 每 袋 装 1. 5g( 含 黄 芬 背 20mg, 无 芒 糖 ) 
(2) 每 袋 装 3g( 含 黄 苓 甘 20mg; 含 黄花 车 20mg, 橙 香 型 ) 
(3) 每 袋 装 10g( 含 黄 芬 苷 20mg) 

【贮藏 】 密封 。 


颈 舒 颗粒 


Jingshu Keli 
【处 方 】 三 七 333g 当归 333g 
川 营 333g 红 花 333g 
天 麻 333g 肉桂 222g 
人 工 牛 黄 92. 5g 


【 制 法 】 以 上 七 味 ,当归 、 川 营 、 肉 桂 加 水 浸泡 1 小 时 , 谱 
馆 提 取 挥 发 油 ,挥发 油 用 8B 环 糊 精 包 合 ,备用 ;蒸馏 后 的 水 溶 
液 另 器 保存 ;药酒 备用 。 三 七 .天 麻 粉 碎 成 最 粗 粉 ,加 水 浸泡 
1 小 时 ,前 者 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 另 器 保存 ;药酒 与 当归 等 三 味 
提 油 后 的 药酒 及 红 花 加 水 煎 煮 二 次 ,第 一 次 1 小 时 ,第 二 次 
0.5 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 与 上 述 蒸 馏 后 的 水 溶液 .三 七 和 天 
麻 的 水 溶液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 30 (50 一 60C) ,加 入 
人 工 牛黄 挥发油 包 合 物 及 适量 糊 精 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 
1000g, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 棕 色 至 棕 褐 色 的 颗粒 ; 气 微 香 、 味 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 4g, 研 细 , 加 甲醇 40ml, 加 热 回流 30 
分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 藻 干 , 残 洁 加 水 30ml 使 溶解 ,用 乙醚 振 
摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 弃 去 乙醚 液 ,再 用 水 饱和 正 丁 醇 振 播 
提取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 提取 液 , 用 1% 氧 氧化 钠 溶 
。 81 。 
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液 洗涤 2 次 ,每 次 50ml, 肯 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 50ml 洗涤 , 正 
丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 .作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
三 七 对 照 药材 1g, 加 甲醇 20ml 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 
取 三 七 皂 背 Ri 对照 品 ,加 甲醇 制 成 每 Iml 含 1mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 和 妇 B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 
种 溶液 各 5 一 10nl ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 三 握 甲 
烷 - 甲 醇 -水 (13 : 7 : 2) 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 脉 
干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ， 
在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 1g, 研 细 , 置 具 塞 试 管 中 , 加 5%% 栈 酸 甲醇 溶液 
2ml ,浸渍 约 5 小 时 并 时 时 振 摇 , 离 心 ,了 到 上 清 液 作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 人 工 牛 黄 对 照 药材 0. 1g, 加 甲醇 2ml, 自 “ 浸 渍 约 5 
小 时 ”起 , 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 青 取 胆 酸 对 照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 VI B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 奎 
胶 G 注 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -醋酸 (20 : 25 :3: 
2) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 磷 钼 酸 
乙醇 溶液 ,热风 吹 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 1g, 研 细 , 置 具 塞 试管 中 ,加 乙醇 2mi, 浸 涡 约 
5 小 时 并 时 时 振 摇 ,离心 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 吧 
桂皮 了 醛 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 1ml 含 lul 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10pl1、 
对 照 品 溶液 2pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 石油 本 
(30~60C )- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 
2,4- 二 硝 基 葵 肝 乙 醇 试 液 ,在 日 光 下 检视 供 试 品 色 谱 中 ,在 
与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 6g, 研 细 . 加 甲醇 50ml, 加 热 回流 40 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 , 残 河 加 水 30ml, 微 热 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 
醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 35ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 蒸 干 ,残渣 
加 水 5ml 使 溶解 ,通过 D101 卉 大 孔 吸 附 树脂 柱 ( 柱 内 径 为 
1. 5cm, 柱 高 为 12cm), 以 水 50ml 洗 脱 , 弃 去 水 洗 液 ,再 用 
10% 乙 醇 50ml 洗 脱 , 洗 脱 液 蒸 干 , 残 酒 加 无 水 乙醇 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 天 麻 对 照 药材 1g, 加 甲醇 20ml, 同 
法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YI B) 试 验 ,吸取 
供 试 品 溶液 10p1, 对 照 药 材 溶 液 5 一 10nl, 分 别 点 于 同一 硅胶 
G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (8: 1: 3: 
0. 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 磷 钻 酸 乙 醇 溶液 ， 
热风 吹 至 斑点 显 色 清晰 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 沸水 50ml, 搅 拌 使 溶解 , 放 冷 ,用 
乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 50ml, 合 并 乙醚 液 , 挥 干 ,残渣 加 乙 
酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 . 川 
莒 对 照 药材 各 1g, 分 别 加 乙醚 20ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药 材 
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溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 
5 一 10 岂 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙醚 
(9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 J] C).。 

【含量 测定 】 三 七 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 乙 哺 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 203nm。 理 论 板 数 按 人 参 皂 
车 Rg 峰 计算 应 不 低 于 3000。 


时 间 (min) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0~12 20 80 
12~59 20—32 80—>68 
60~64 85 15 
65~70 20 80 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 人 参 皂 此 Rg, 对 照 品 及 人 参 皂 
苷 Rb 对 照 品 适 基 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 战 每 Iml 各 含 0. 1mg 
的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 蜡 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 
量 , 研 细 , 取 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 加 乙醚 20ml, 摇 匀 ,放置 12 小 
时 , 滤 过 , 弃 去 滤液 ,滤纸 及 滤 湘 挥 去 乙醚 ,精密 加 入 甲醇 
10ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 50kHz)30 分 钟 ， 
放 冷 ,再 称 定 重 基 , 用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 
滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

时 本 品 每 袋 含 三 七 以 人 参 皂 苷 Rg1 (Ce Hz 0 ) 和 人 参 皂 
苷 Rb (Cs He (2 ) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 15. 0 mg。 

人 工 牛黄 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 2% 磷 酸 溶液 (35 : 65) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 192nm。 理 论 板 数 按 胆 酸 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 胆 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
60% 乙 且 制 成 每 1ml 含 0. 3mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 肥 适 
基 , 研 细 , 取 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲 
醇 10ml, 超 声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 50kHz)30 分 钟 , 放 冷 ， 
再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 人 工 牛 黄 以 胆 酸 (Cx Ht 05 ) 计 ,不 得 少 于 
40. Omg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 瘀 , 温 经 通 穿 止 痛 。 用 于 神经 根 
型 颈 检 病 瘀 血 阻 络 证 , 症 见 颈 肩 部 价 硬 疼痛. 患 侧 上 肢 窜 痛 。 
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橘红 片 


【用 法 与 用 量 】 温 开 水 冲服 。 一 次 6g, 一 日 3 次 。 一 个 
月 为 一 疗程 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 忌 生冷 .油腻 食物 。 过 敏 体质 者 
慎 用 。 

【规格 】 每 袋 装 6g 

【贮藏 】 密封 。 


鼻 咽 清 毒 颗 粒 ( 鼻 咽 清 毒剂 ) 
Biyan Qingdu Keli 


【处 方 】 野 菊 花 390g 若 耳 子 390g 
重 楼 390g 茅 莓 根 390g 
两 面 针 195g 夏 枯 草 195g 
龙 胆 117g 党 参 117g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,加 水 前 豆 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 
次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 适量 ,加 入 乙醇 使 含 醇 
量 为 60% ,放置 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 , 静 置 , 滤 过 ,滤液 浓缩 
至 稠 襄 状 , 加 入 芒 糖 粉 适量 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 
1000g, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 浅 棕 黄色 至 棕 褐色 的 颗粒 ; 味 先 甜 后 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 5g, 加 热 水 10ml 使 溶解 , 放 冷 ,用 水 
饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 , 蒸 
于, 残渣 加 甲醇 5ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 野 菊花 对 照 药材 0. 5g, 加 水 20ml, 加 热 至 沸腾 15 分 钟 , 自 
“ 放 冷 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提 取 2 次 ?起 , 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶液 。 再 取 蒙 花 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 2mg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 
上 述 三 种 溶液 各 2 分 别 点 于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 ,以 正己 烧 - 
乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 (2 :5:5:1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,了 景 
干 , 喷 以 2%% 三 氯 化 铝 乙醇 溶液 ,热风 吹 干 , 在 紫外 光 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 20g, 加 盐酸 溶液 (1 一 50)50ml, 置 水 浴 中 加 热 
使 溶解 ,再 用 20%% 氢 氧化 钠 溶液 调 pH 值 至 11 一 12, 置 分 液 
漏斗 中 ,加 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 
液 , 置 水 浴 上 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 两 面 针 对 照 药材 0. 5g, 加 60% 乙 醇 20ml, 超 声 处 理 20 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 5ml, 加 盐酸 溶液 (1 一 50)50ml, 置 水 
浴 加 热 20 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 , 自 “ 再 用 20%% 氧 氧化 钠 溶 液 调 
pH 值 至 11~12” 起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WL B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 6 一 12pl、 对 照 药材 溶液 
2N, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酷 - 甲 
醇 - 异 丙 醇 - 浓 氨 试 液 (20 : 5 : 1 : 1 : 0. 12) 为 展开 剂 , 薄 层 板 
置 展 开 和 中 预 饱 和 20 分 钟 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
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位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 
C) 。 

【含量 测定 】 上 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (30 : 70) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 270nm。 
理论 板 数 按 龙 胆 苦 苷 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 龙 胆 苦 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 30%% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 
适量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 30% 甲 醇 
20ml ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 50kHz)10 分 钟 , 放 冷 ,加 
30% 甲 醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20p1, 注 
人 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 1g 含 龙 胆 以 龙 胆 苦 苷 (Cue Hz Os ) 计 ,不 得 少 于 
0. 50mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 ,化 痰 散 结 。 用 于 痰 热 毒 痘 
列 结 所 致 的 鼻 咽 部 慢性 炎症 , 鼻 咽 瘤 放 射 治 疗 后 分 沁 物 
增多 。 

【用 法 与 用 量 】 口服。 一 次 20g, 一 日 2 次 ,30 天 为 一 
疗程 。 


【注意 】 孕妇 及 儿童 慎 用 ; 忌 食 辛 辣 食 物 。 
【规格 】 (1) 每 袋 装 10g (2) 每 瓶装 120g 
【贮藏 】 密封 。 
橘 红 片 
Juhong Pian 
【处 方 】 化 橘红 174. 4g 陈皮 116. 3g 
法 半 夏 87. 2g 茯苓 116. 3g 
甘草 58. lg 桂 梗 87. 2g 
苦 杏 仁 116. 3g 炒 紫 苏 子 87. 2g 
紫苑 87. 2g 款 冬 花 58. lg 
瓜 艺 皮 116. 3g 浙 贝 母 116. 3g 
地 黄 116. 3g 麦 冬 116. 3g 
石膏 116. 3g 


【 制 法 】 以 上 十 五 味 ,化 橘红 、 陈 皮 燕 馏 提取 挥发 油 , 收 
集 挥发 油 ; 燕 馏 后 的 水 溶液 男 器 收集 ;法 半 夏 、 蕉 苓 . 浙 贝 母 、 
桔梗 .石膏 粉碎 成 细 粉 ;甘草 、. 紫 苏 子 . 紫 范 、 麦 冬 加 水 煎 煮 二 
次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ; 款 冬 
花 加 水 热 浸 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1 小 时 , 浸 溃 液 滤 过 ， 
滤液 合并 ; 瓜 蓝 皮 .地 黄 用 48 凶 乙醇 作 溶剂 ; 苦 查 仁 用 80% 乙 
醇 作 溶 剂 ,分 别 加 热 回流 提取 二 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 
小 时 ,提取 液 滤 过 ,滤液 合并 ,回收 乙醇 ,与 上 述 燕 馏 后 的 水 溶 
。83 . 
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液 .滤液 合并 , 减 压 浓缩 至 相对 密度 为 1.35 一 1.40(50C ) ,加 
人 法 半 夏 等 五 味 的 细 粉 , 混 匀 ,干燥 ,粉碎 成 细 粉 . 制 颗粒 . 干 
爆 , 喷 加 化 橘红 和 陈皮 的 挥发 油 , 混 匀 ,压制 成 1000 片 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 浅黄 棕色 至 黄 褐色 的 片 ; 气 香 . 味 微 填 、 

苦 。 

【 监 别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 分 枝 状 团 
块 无 色 ,过 水 合 毛 醛 液 溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 .直径 4 一 6nm 
(茯苓 ) 。 淀 粉 粒 卵 圆 形 ,直径 35 一 48nm, 脐 点 点 状 , 人 字 状 或 
马蹄 状 , 位 于 较 小 端 , 层 纹 细密 ( 浙 贝 母 )。 草 酸 钙 针 晶 成 束 ， 
长 32 一 144pm, 存 在 于 黏液 细胞 中 或 散在 (法 半 夏 ) 。 不 规则 
片 状 结晶 无 色 , 有 平 直 纹 理 ( 石 襄 ) 。 

(2) 取 本 品 20 片 , 研 细 , 加 二 握 甲 烷 20ml 与 浓 氨 试 液 
3ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ,放置 过 夜 , 滤 过 ,滤液 芍 于 , 残 深 加 
二 氯 甲烷 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 贝 母 素 甲 对 照 
品 . 贝 母 素 乙 对 照 品 ,加 二 氰 甲烷 制 成 每 1Iml 含 1mg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 
供 试 品 溶液 15p1l、 对 照 品 溶液 5nl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 游 
层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (17 : 2 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 饮 钾 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 
试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 1:, 显 相同 颜色 的 

(3) 取 本 品 10 片 , 研 细 ,加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 乙酸 乙 酯 振 
摇 提 取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 橙 皮 攻 对 照 品 ,加 
甲醇 制 成 每 1Iml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 
色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 13) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 青 以 甲 茶 -乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 
(20 ;10 : 1: 1) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 
以 3% 三 气 化 铝 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 3 分钟 ,在 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I 
D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 稍 -水 (20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波长 为 283nm。 
理论 板 数 按 柚 皮 背 峰 计 算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 柚 皮 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 其 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 
0.5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 人 70% 甲 醇 25ml， 
密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 500W ,频率 40kHz)40 分 钟 ， 
放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5y1, 注 

。84 。 


入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 
本 品 每 片 含 化 橘红 和 陈皮 以 柚 皮 芽 (Cs; HssO 〇 1,) 计 ,不 
得 少 于 0. 9mg。 
【功能 与 主治 】 
色 黄 黏稠 ,胸闷 口 干 。 
【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6 片 ,一 日 2 次 。 


清 肺 ,化 痰 ,止咳 。 用 于 痰 热 咳 嗽 , 痰 多 ， 


【规格 】 每 片 重 0. 6g 
【贮藏 】 密封 。 
橘红 胶 误 
Juhong Jiaonang 
【处 方 】 化 橘红 166. 7g 陈皮 111g 
法 半 夏 83g 茯苓 111g 
甘草 55. 5g 桂 梗 83g 
苦 杏仁 111g 炒 紫 苏 子 83g 
紫 范 83g 款 冬 花 55. 5g 
瓜 艺 皮 1118g 浙 贝 母 111g 
地 黄 111g 麦 冬 11lg 
石 高 111g 


【 制 法 】 以 上 十 五 味 ,陈皮 粉碎 成 细 粉 ;其 余 化 橘红 等 十 
四 味 加 水 前 者 二 次 ,每 次 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 
密度 为 1.25 一 1.30(50C ) ,加 入 陈皮 细 粉 , 混 匀 , 减 压 干燥 ， 
粉碎 成 细 粉 ,加 淀粉 适量 , 混 匀 ,喷雾 制 粒 ,干燥 ,加 硬 脂 酸 镁 、 
微粉 硅胶 适 基 , 混 匀 , 装 人 胶 赛 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 训 , 内 容 物 为 棕 褐 色 的 粉末 和 上 颗粒; 
味 苦 , 微 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :草酸 钙 方 晶 成 片 
存在 于 薄 壁 组 织 中 (陈皮 )。 

(2) 取 本 品 内 容 物 1g, 置 寺 塌 内 , 缓 缓 加 热 至 炭化 ,加 水 
5ml ,搅拌 数 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 1ml, 加 氧化 饥 试 液 1 滴 , 产 生 
白色 沉淀 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 5g, 加 乙酸 乙 酯 25ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 , 滤 漆 备 用 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酷 2ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 陈 皮 对 照 药材 0.5g, 加 乙酸 乙 栈 
15ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 环 己 烷 -丙酮 (9 : 7) 为 展开 剂 ,展开 , 取 出 , 防 干 ,在 紫 
外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 备用 滤 渣 , 挥 干 ,加 甲 站 20ml, 超 
声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 
饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ， 
用 水 20ml 洗涤 ,分 取 正 丁 醇 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 4ml 使 溶 
解 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 1g, 加 水 
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50ml, 煎 者 30 分 钟 ,离心 10 分 钟 , 取 上 清 液 , 自 “ 用 水 饱和 的 
正 丁 醇 振 摇 提取 2 次 ”起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5~10p1, 分 别 点 
于 同一 以 含 1 闻 氧 氧化 钠 的 羧 甲 基 纤 维 素 钠 溶液 为 黏合 剂 的 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 - 冰 栈 酸 -水 (15 :1 :1: 
2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 
105 伟 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,在 和 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 
品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧 
光 主 斑点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 5g, 加 浓 氨 试 液 ml 三 氯 甲烷 30ml， 
混 匀 并 振 摇 10 分 钟 , 放 置 过 夜 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 河 加 三 
毛 甲 烷 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 浙 贝 母 对 照 
药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 贝 母 素 甲 对 照 品 
和 贝 母 素 乙 对 照 品 ,分 别 加 三 氯 甲烷 制 成 每 lml 含 0. 5mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YI B) 试 验 ， 
吸取 上 述 四 种 溶液 各 5~10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 氮 试 液 (38 : 1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 饮 钾 试 液 ,在 日 光 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶 训 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 IT 1L)。 
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【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 -醋酸 (35 : 61 : 4) 为 流动 相 ; 检 测 波长 
为 283nm。 理 论 板 数 按 橙 皮 苷 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 柚 皮 苷 对 照 品 . 橙 皮 苷 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 柚 皮 苷 50pg、 橙 皮 苷 
0. 2mg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 ，, 研 细 , 取 约 1g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 
25ml, 称 定 重 量 , 加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 
补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5 一 
10ml, 注 入 液 相 色 谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 化 橘红 和 陈皮 以 梭 皮 苷 (Cz Hss Ois ) 计 ,不 得 
少 于 3.4mg; 含 化 橘红 以 柚 皮 苷 (CCz Hs; Ou) 计 , 不 得 少 于 
0. 90mg。 

【功能 与 主治 】 清 肺 ,化 疾 , 止咳 。 用 于 痰 热 咳 嗽 , 痰 多 ， 
色 黄 黏稠 ,胸闷 口 干 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5 粒 , 一 日 2 次 。 

【规格 〗 每 粒 装 0. 5g 

【贮藏 】 密封 。 


.85 *。 
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修订 品种 


干 姜 
Ganjiang 
ZINGIBERIS RHIZOMA 


本 品 为 姜 科 植物 姜 Zingiber officinale Rosc. 的 干燥 根 
荃 。 冬 季 采 控 ,除去 须根 和 泥 沙 , 晒 干 或 低温 干燥 。 趁 鲜 切 片 
晒 干 或 低温 干燥 者 称 为 " 干 姜 片 "。 

【性 状 】 王 姜 ” 虽 扁 平 块 状 , 具 指 状 分 枝 ,长 3 一 7cm', 厚 
1 一 2cm。 表 面 灰 黄色 或 浅 灰 棕色 ,粗糙 . 具 纵 皱纹 和 明显 的 
环节 。 分 枝 处 常 有 鳞 叶 残存 ,分 枝 项 端 有 等 痕 或 芽 . 质 坚 实 ， 
断面 黄白 色 或 灰白 色 , 粉 性 或 颗粒 性 ,内 皮层 环 纹 明显 , 维 管 
束 及 黄色 油 点 散在 。 气 香 .特异 , 味 辛 辣 。 

于 姜 片 ”本 品 呈 不 规则 纵 切 片 或 斜 切片 , 具 指 状 分 枝 ,长 
1~6cm, 宽 1 一 2cm, 厚 0.2 一 0.4cm。 外 皮 灰 黄色 或 浅黄 棕 
色 ,粗糙 , 具 纵 皱 纹 及 明显 的 环节 。 切 面 灰 黄色 或 灰白 色 , 略 
显 粉 性 ,可 见 较 多 的 纵向 纤维 ,有 的 呈 毛 状 。 质 坚实 .断面 纤 
维 性 。 气 香 .特异 , 味 辛 辣 。 

【鉴别 】 (1) 本 品 粉 末 淡 黄 棕色 。 淀 粉 粒 众 多 ,长 卵 圆 
形 、 三 角 状 卵 形 、 椭 圆 形 、 类 圆 形 或 不 规则 形 ,直径 5~40pm.、 
脐 点 点 状 , 位 于 较 小 端 , 也 有 呈 裂 缝 状 者 , 层 纹 有 的 明显 。 油 
细胞 及 树脂 细胞 散 于 薄 壁 组 织 中 ,内 含 淡 黄色 油 滴 或 暗 红 棕 
色 物 质 。 纤 维 成 束 或 散 离 ,先端 钝 尖 , 少 数 分 又 ,有 的 一 边 呈 
波状 或 锯齿 状 , 直 径 15 一 40km, 壁 稍 厚 , 非 木 化 , 具 斜 细 纹 孔 ， 
常 可 见 菲 薄 的 横 隔 。 梯 纹 导 管 .螺纹 导管 及 网 纹 导 管 多 见 , 少 
数 为 环 纹 导 管 ,直径 15 一 70nm。 导 管 或 纤维 旁 有 时 可 见 内 含 
暗 红 棕 色 物 的 管状 细胞 .直径 12 一 20km。 

(2) 取 本 品 粉 末 1g. 加 乙酸 乙 酯 20ml, 超 声 处 理 10 分 
钟 , 滤 过 , 取 滤 液 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 干 姜 对 照 药材 1g， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 肯 取 6- 姜 辣 素 对 照 品 ,加 乙酸 乙 
酯 制 成 每 Iml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 
色谱 法 (附录 VB) 试验, 吸取 上 述 三 种 溶液 各 6pl, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60~90'C )- 三 握 甲 烷 - 乙 酸 
乙 酯 (2:1:1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 景 干 , 喷 以 香草 醛 硫 
酸 试 液 ,在 105C 加热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 
与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 19.0%% (附录 区 H 第 二 法 )。 

总 灰分 不 得 过 6.0%( 附 录 信 K)。 

【 漫 出 物 】 照 水 溶性 漫 出 物 测定 (附录 X A) 项 下 的 热 
浸 法 测定 ,不 得 少 于 22. 0%。 

【含量 测定 】 挥发 油 取 本 品 最 粗 粉 适量 ,加 水 700ml， 

»。 86 。 


照 挥发 油 测定 法 (附录 X D) 测 定 。 

本 品 含 挥发 油 不 得 少 于 0.8%(ml/g) 。 

6- 姜 辣 素 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 - 甲 醇 - 水 (40: 5 ; 55) 为 流动 相 ; 检 
测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 6- 姜 辣 素 峰 计算 应 不 低 于 
5000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 6- 姜 辣 素 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 ( 过 三 号 筛 ) 约 0. 25g， 
精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 75%% 甲 醇 20ml, 称 定 重 
基 , 超 声 处 理 (功率 100W ,频率 40kHz)40 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 75%% 甲 醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 6- 姜 辣 素 (Cu Hzs 0 ) 不 得 少 于 
0. 60%，。 


饮片 
【炮制 〗 干 姜 ”除去 杂质 , 略 泡 , 洗 净 , 润 透 , 切 厚 片 或 
块 .干燥 。 


本 品 呈 不 规则 片 块 状 , 厚 0.2 一 0. 4cm。 

【鉴别 【检查 】【 温 出 物 】【 含 量 测定 】 同 药材 。 

姜 痰 取 干 姜 块 , 照 炒 炭 法 (附录 了 DD) 炒 至 表面 黑色 、 内 
部 棕 褐色 。 

木 品 形 如 干 姜 片 块 ,表面 焦 黑 色 ,内 部 棕 褐 色 , 体 轻 , 质 松 
本 【鉴别 】 取 本 品 粉 末 2g, 加 75%% 甲 醇 40ml, 超 声 处 理 20 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 6- 姜 辣 素 对 照 品 . 姜 酮 对 照 品 , 加 乙酸 乙 酯 分 别 
制 成 每 lml 各 含 0.5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 1 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 和 6- 姜 辣 素 对 照 品 
液 各 6nl、 姜 酮 对 照 品 溶液 4p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 石油 配 (60~90%C)- 三 握 甲 烷 - 乙 酸 乙 酪 (2 : 1 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 香草 醋 硫 酸 试 液 ,在 105C 加热 
至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 


【 漫 出 物 】 同 药材 ,不 得 里 少 于 @rirr;26.0% 。 
【含量 测定 】 同 药材 , 含 6- 姜 羔 素 (Cl; Hs O 〇 , ) 不 得 少 于 
0.050%，。 


【性 味 与 妇 经 】 辛 , 热 。 归 脾 、 胃 、 肾 \ 心 、 肺 经 。 

【功能 与 主治 】〗 温 中 散 寒 , 回 阳 通 脉 , 温 肺 化 饮 。 用 于 腕 
腹 冷 痛 , 哎 此 泄 海 , 肢 冷 脉 微 , 寒 饮 嘴 咳 。 

【用 法 与 用 量 】 3 一 10g。 

【贮藏 】 置 阴凉 干燥 处 , 防 蛙 。 

【制剂 】 姜 流 浸 谊 
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山药 


Shanyao 
DIOSCOREAE RHIZOMA 


本 品 为 茵 忒 科 植 物 暮 蔬 Dioscorea opposita Thunb. 的 干 
燥 根 茎 。 冬 季 茎 叶 枯 萎 后 采 挖 , 切 去 根 头 , 洗 净 ,除去 外 皮 和 
须根 ,于 燥 , 或 趁 鲜 切 厚 片 ,干燥 ;也 有 选择 肥大 顺 直 的 于 爆 山 
药 , 置 清水 中 , 浸 至 无 干 心 , 头 透 , 切 齐 两 端 ,用 木板 搓 成 圆柱 
状 ,上 晒 干 , 打 光 , 习 称 “光山 药 ”。 

【性 状 】 本 品 略 呈 圆 柱 形 , 弯 曲 而 稍 扁 ,长 15 一 30cm, 直 
径 1.5~6cm。 表 面 黄白 色 或 淡 黄 色 , 有 纵 沟 、 纵 皱纹 及 须根 
痕 , 偶 有 浅 棕 色 外 皮 残 留 。 体 重 , 质 坚实 ,不 易 折 断 , 上 断面 白色 ， 
粉 性 。 气 微 , 味 淡 、 微 酸 , 嚼 之 发 儿 。 光 山药 呈 圆 柱 形 ,两 端 平 
齐 ,长 9 一 18cm, 直径 1. 5 一 3cm。 表 面 光滑 ,白色 或 黄白 色 。 

【鉴别 】 (1) 本 品 粉 未 类 白色 。 淀 粉 粒 单 粒 扁 卵 形 、 三 角 
状 卵 形 .类 圆 形 或 矩 圆 形 ,直径 8 一 35nm, 脐 点 点 状 `、 人 字 状 、 
十 字 状 或 短 颖 状 , 可 见 层 纹 ; 复 粒 稀少 ,由 2 一 3 分 粒 组 成 。 草 
酸 钙 针 晶 束 存在 于 黏液 细胞 中 ,长 约 至 240km, 针 晶 粗 2 一 
5pm。 具 缘 纹 孔 导管 .网 纹 导 管 . 螺 纹 导 管 及 环 纹 导 管 直径 
12~48pm,。 

(2) 取 本 品 粉 末 5g, 加 二 氯 甲烷 30ml, 加 热 回 流 2 小 时 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 二 氯 甲 烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 山 药 对 照 药材 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 YI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 4p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 氮 试 液 (9:1: 
0.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 喷 以 10% 磷 钼 酸 乙 醇 溶液 ， 
在 105 必 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 16.0%% (附录 区 H 第 一 法 )。 

总 灰分 不 得 过 4.0%( 附 录 信 K)。 

二 氢化 硫 残留 量 照 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 ,不 得 过 400mg/Kg .四 [省 订 ] 

【浸出 物 】 照 水 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 XX A) 项 下 的 
冷 浸 法 测定 ,不 得 少 于 7.0%。 

饮片 

【炮制 〗 山药 除去 杂质 ,分 开 大 小 个 , 泡 润 至 透 , 切 厚 
片 ,干燥 。 切 片 者 呈 类 圆 形 的 厚 片 。 表 面 类 白色 或 淡 黄 白色 ， 
质 脆 , 易 折断 ,断面 类 白色 , 富 粉 性 。 

【检查 】 总 灰分 同 药 材 , 不 得 过 2. 0% 。 

【浸出 物 】 同 药材 ,不 得 少 于 4.0%。 

【鉴别 】【〖【 检 查 】 水 分 "二氧化硫 残留 量 gcwir) 同 药材 。 

歼 炒 山药 ” 取 净 山药 片 , 照 柳 炒 法 (附录 本 D) 炒 至 黄色 。 

本 品 形 如 山药 片 ,表面 黄白 色 或 微 黄色 , 偶 见 焦 斑 , 略 有 
焦 香 气 。 
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【检查 】 水 分 同 药 材 , 不 得 过 12.0% 。 

【浸出 物 】 同 药材 ,不 得 少 于 4.0%。 

【鉴别 〗【〖【 检 查 了 总 灰分 二 氧化 硫 残 留 量 gtmw7])〉 同 
药材 。 

【性 味 与 归 经 】 甘 , 平 。 归 脾 、 肺 、 肾 经 。 

【功能 与 主治 】 补 脾 养 骨 , 生 津 益 肺 ,补肾 涩 精 。 用 于 脾 
虚 食 少 ,和 久 泻 不止 , 肺 虚 嘴 咳 ,肾虚 遗精 , 带 下 ,尿频 , 虚 热 消 泡 。 
蒜 炒 山药 补 脾 健 骨 。 用 于 脾虚 食 少 ,汇演 便 渡 , 白 带 过 多 。 

【用 法 与 用 量 】 15 一 30g。 

【贮藏 】 置 通风 干燥 处 , 防 星 。 


天 冬 
Tiandong 
ASPARAGI RADIX 


本 品 为 百合 科 植 物 天 冬 Asparagus cochinchinensis (Lour. ) 
Merr, 的 干燥 块根 。 秋 、 冬 二 季 采 挖 , 洗 净 ,除去 茎 基 和 须根 , 置 
沸水 中 者 或 蒸 至 透 心 , 趁 热 除去 外 皮 , 洗 净 ,干燥 。 

【性 状 】 本 品 呈 长 纺锤 形 , 略 弯曲 ,长 5 一 18cm, 直 径 
0. 5~2cm。 表 面 黄白 色 至 淡 黄 棕色 , 半 透 明 , 光 滑 或 具 深浅 
不 等 的 纵 皱 纹 , 偶 有 残存 的 灰 棕 色 外 皮 。 质 硬 或 柔润 ,有 黏 
性 ,断面 角质 样 , 中 柱 黄白 色 。 气 微 , 味 甜 、 微 苦 。 

【鉴别 】 本 品 横 切 面 : 根 被 有 时 残存 。 皮 层 宽 广 , 外 侧 有 
石 细 胞 散在 或 断 续 排 列 成 环 , 石 细胞 浅黄 棕色 ,长 条 形 .长 椭圆 
形 或 类 圆 形 ,直径 32 一 110nm, 壁 厚 , 纹 孔 和 和 孔 沟 极 细密 ;黏液 
细胞 散在 ,草酸 钙 针 晶 束 存在 于 椭圆 形 黏 液 细 胞 中 , 针 晶 长 
40~99um。 内 皮层 明显 。 中 柱 韧 皮 部 束 和 木质 部 束 各 31 一 
135 个 ,相互 间隔 排列 ,少数 导管 深入 至 能 部 , 髓 细胞 亦 含 草 
酸 钙 针 晶 束 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 16.0%%( 附 录 区 H 第 一 法 ) 。 

总 灰分 不 得 过 5.0%% (附录 区 K)。 

二 氧化 硫 残 留 量 照 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 , 不 得 过 400mg/Kg 。 田 [ 雪 订 ] 


【浸出 物 】 照 醇 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 稀 乙 醇 作 溶 剂 ,不 得 少 于 80. 0%。 

饮片 

【炮制 〗 除去 杂质 ,迅速 洗 净 , 切 薄 片 ,干燥 。 


【检查 】 “二 氧化 硫 残 留 量 ” 同 药材 .mgi] 

【性 味 与 妇 经 】 甘 、 苦 , 寒 。 归 肺 、 肾 经 。 

【功能 与 主治 〗 养 阴 润 燥 , 清 肺 生津 。 用 于 肺 燥 干 咳 , 屯 
咳 痰 黏 , 腰 膝 酸痛 , 骨 蒸 潮 热 ,内 热 消 光 , 热 病 津 伤 , 咽 干 口 渴 ， 
肠 燥 便秘 。 

【用 法 与 用 量 】 6 一 12g。 

【贮藏 】 置 通风 干燥 处 , 防 霉 , 防 星 。 
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天 花粉 


Tianhuafen 


TRICHOSANTHIS RADIX 


本 品 为 葫芦 科 植 物 桥 楼 Trichosanthes kirilowii Maxim. 
或 双边 桥 楼 Trichosanthes rosthornii Harms 的 干燥 根 。 秋 、 
冬 二 季 采 控 , 洗 净 ,除去 外 皮 , 切 段 或 纵 剖 成 瓣 ,干燥 。 

【性 状 】 本 品 呈 不 规则 圆柱 形 纺锤 形 或 辩 块 状 ,长 8 一 
16cm, 直 径 1.5 一 5.5cm。 表 面 黄白 色 或 淡 棕 黄色 ,有 纵 皱 
纹 . 细 根 痕 及 略 凹 陷 的 横 长 皮 孔 ,有 的 有 黄 棕色 外 皮 残 留 。 质 
坚实 ,断面 白色 或 淡 黄 色 , 富 粉 性 , 横 切 面 可 见 黄色 木质 部 , 略 
呈 放 射 状 排列 , 纵 切面 可 见 黄色 条 纹 状 木质 部 。 气 微 , 味 微 苦 。 

【 监 别 】 〈1) 本 品 粉末 类 和 白色。 淀粉 粒 甚 多 , 单 粒 类 球形 、 
半圆 形 或 盔 帽 形 ,直径 6 一 48km, 脐 点 点 状 . 短 缝 状 或 人 字 状 ， 
层 纹 隐约 可 见 ; 复 粒 由 2 一 14 分 粒 组 成 , 常 由 一 个 大 的 分 粒 与 
几 个 小 分 粒 复合 。 具 缘 纹 孔 导 管 大 ,多 破碎 ,有 的 具 缘 纹 孔 呈 
六 角形 或 方形 ,排列 紧密 。 石 细胞 黄 绿色 ,长 方形 、. 椭 疯 形 类 
方形 、 多 角形 或 纺锤 形 , 直 径 27 一 ?2pm, 壁 较 厚 , 纹 孔 细密 。 

(2) 取 本 品 粉末 2g ,加 稀 乙 醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 . 滤 
过 , 取 滤 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 天 花粉 对 照 药材 2g, 同 法 
制 成 对 照 药材 溶液 。 青 取 瓜 氨 酸 对 照 品 ,加 稀 乙 醇 制 成 每 
lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 WL B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 及 对 照 药 材 溶液 各 2p1l、 对 照 品 
溶液 lp1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 -无 水 乙 
醇 - 冰 本 酸 -水 (8 : 2 : 2 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 
以 苗 三 酮 试 液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 15.0% (附录 区 H 第 一 法 ) 。 

总 灰分 不 得 过 5.0% (附录 区 K) 。 

二氧化硫 残留 量 照 二 氧化 硫 残留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 , 不 得 过 400mg/Kkg 。 曙 : 革 订 ] 

【 漫 出 物 】 照 水 溶性 浸出 物 测 定 法 (附录 X A) 项 下 的 
冷 漫 法 测定 ,不 得 少 于 15.0%。 

饮片 

【炮制 〗 略 泡 , 润 透 , 切 厚 片 ,干燥 。 

本 品 呈 类 圆 形 .半圆 形 或 不 规则 形 的 厚 片 。 外 表皮 黄白 
色 或 淡 棕 黄色 。 切 面 可 见 黄色 木质 部 小 孔 , 略 呈 放射 状 排列 。 
气 微 , 味 微 苦 。 

【检查 】 总 灰分 不 得 过 4.0%( 附 录 人 区 K)。 

【 漫 出 物 〗 照 水 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 XX A) 项 下 的 
冷 浸 法 测定 ,不 得 少 于 12.0%。 

【 监 别 】 【检查 】( 水 分 .二氧化硫 残留 其 mi ) 同 
药材 。 

。88 。 


【性 味 与 归 经 】 甘 、 微 蔡 , 微 寒 。 归 肺 、 骨 经 。 

【功能 与 主治 】 清热 泻 火 ,生津 止 渴 . 消 肿 排 脓 。 用 于 热 
病 烦 涡 , 肺 热 燥 咳 ,内热 消 渴 , 疮 疡 肿 毒 。 

【用 法 与 用 量 】 

【注意 】 争 妇 慎 用 ;不 宜 与 川 乌 、 制 川 乌 、. 草 乌 、 制 草 乌 、 
附子 同 用 。 

【贮藏 】 


10~15g。 


置 干燥 处 , 防 星 。 


天 麻 


Tianma 


GASTRODIAE RHIZOMA 


本 品 为 兰 科 植 物 天 麻 Gostrodia elata BL 的 干燥 块 共 。 
立冬 后 至 次 年 清明 前 采 控 ,立即 洗 净 , 蒸 透 ,敞开 低温 干燥 。 

【性 状 】 本 品 呈 柚 圆 形 或 长 条 形 , 略 扁 , 皱 缩 而 稍 厅 曲 ， 
长 3 一 15cm, 宽 1.5~6cm, 厚 0.5 一 2cm。 表 面 黄 白色 至 淡 黄 
棕色 ,有 纵 皱纹 及 由 潜伏 芽 排 列 而 成 的 横 环 纹 多 轮 ,有 时 可 见 
棕 褐 色 菌 索 。 顶 端 有 红 棕 色 至 深 棕色 鹦 嘴 状 的 芽 或 残 贸 苍 
基 ; 另 端 有 圆 脐 形 疤痕 。 质 坚硬 ,不 易 折 断 , 断 面 较 平坦 ,黄白 
色 至 淡 棕色 ,角质 样 。 气 微 , 味 甘 。 

【鉴别 】 (1) 本 品 横 切 面 , 表皮 有 残 角 ,下 皮 由 2 一 3 列 
切 向 延长 的 栓 化 细胞 组 成 。 皮 层 为 10 数列 多 角形 细胞 ,有 的 
合 草 酸 钙 针 晶 束 。 较 老 块 蔡 皮层 与 下 皮 相 接 处 有 2 一 3 列 本 
贺 形 厚 壁 细胞, 木 化 , 纹 孔明 显 .中 柱 占 绝 大 部 分 ,有 小 型 周 
芽 维 管束 散在 ; 湾 壁 细胞 亦 含 草酸 钙 针 蝇 束 。 

粉末 黄白 色 至 黄 棕色 。 厚 壁 细胞 椭圆 形 或 类 多 角形 , 直 
多 70~~180jm, 壁 厚 3~8um. 木 化 , 纹 孔明 显 。 草 酸 钙 针 晶 成 
束 或 散在 ,长 25 一 75(93)pm。 用 醋酸 甘油 水 装 片 观察 含糊 化 
多 糖 类 物 的 薄 壁 细胞 无 色 , 有 的 细胞 可 见长 卵 形 . 长 椭圆 形 或 
类 圆 形 颗粒 ,过 碘 液 显 棕色 或 淡 棕 紫色 。 螺 纹 导管 .网 纹 导 管 
及 环 纹 导管 直径 8 一 30km。 

(2) 取 本 品 粉末 0. 5g. 加 70% 甲 醇 5ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 , 取 滤 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 天 麻 对 照 药材 0. 5g， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 天 麻 素 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 
lml 含 lmg 的 溶液 , 作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10ul、 对 照 药材 溶液 及 对 照 吕 
溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酷 - 甲 
醇 -水 (9 : 1 : 0.2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 脉 干 , 喷 以 10% 磷 钥 
酸 乙醇 溶液 ,在 105 必 加热 至 误 点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 、 

【检查 】 水 分 不 得 过 15.0%( 附 录 区 HH 第 一 法 )。 

总 灰分 “不 得 过 4.5%%( 附 录 区 K)。 

= 二 氧化 硫 残留 量 ” 照 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 ,不 得 过 400mg/Kkg .四 : 志 订 - 
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【浸出 物 】 照 醇 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 乙醇 作 溶剂 ,不 得 少 于 10. 0%，。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 人 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 05%% 磷 酸 溶液 (3 : 97) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 220nm。 理 论 板 数 按 天 麻 素 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 天 麻 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
流动 相 制 成 每 1ml 含 50y8g 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 ( 过 三 号 筛 ) 约 2g, 精 密 
称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 50ml, 称 定 重量 ,加 
热 回流 3 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙醇 补足 减 失 的 重量 ， 
摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 浓 缩 至 近 干 ,残渣 加 乙 膊 - 
水 (3 : 97) 混 合 溶液 溶解 ,转移 至 25ml 量 瓶 中 ,用 乙 且 - 水 
(3 : 97) 混 合 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 
5 一 10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 天 麻 素 (Cs His 0O7 ) 不 得 少 于 
0. 20% 。 

饮片 

【炮制 】 洗 净 , 润 透 或 蒸 软 , 切 薄片 ,干燥 。 

本 品 呈 不 规则 的 薄片 。 外 表皮 淡 黄 色 至 淡 黄 棕色 ,有 时 
可 匈 点 状 排 成 的 横 环 纹 。 切 面 黄白 色 至 淡 棕 色 。 角 质 样 , 半 
透明 。 气 微 , 味 甘 。 

【检查 】 水 分 同 药材 ,不 得 过 12. 0%。 

【鉴别 ]( 除 横 切 面 外 ) 【检查 】( 总 灰分 二 氧化 硫 残 贸 
晤 mcwir1) 【 漫 出 物 】 【含量 测定 〗 同 药材 。 

【性 味 与 归 经 〗】 甘 , 平 。 归 肝 经 。 

【功能 与 主治 】 息 风 止 痉 , 平 抑 肝 阳 , 祛 风 通 络 。 用 于 小 
儿 惊 风 , 况 病 抽 搞 , 破 伤 风 , 头 痛 眩 晕 , 手 足 不 遂 , 肢 体 麻 木 , 风 
湿 兽 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 3 一 10g。 

【贮藏 】 置 通风 干燥 处 , 防 蛙 。 


牛 上 腑 
Niuxi 


ACHYRANTHIS BIDENTATAE RADIX 


本 品 为 苑 科 植 物 牛 膝 Achyranthes bidentata Bl. 的 干燥 
根 。 冬 季 茎 叶 枯 萎 时 采 挖 ,除去 须根 和 泥 沙 , 捆 成 小 把 , 晒 至 
干 皱 后 ,将 顶端 切 齐 , 晒 干 。 

【性 状 】 品 呈 细 长 圆柱 形 , 挺 直 或 稍 弯 曲 ,长 15 一 
70cm, 直 径 0. 4 一 Ilcm。 表 面 灰 黄色 或 淡 棕 色 , 有 微 扭 曲 的 细 
纵 皱 纹 .排列 稀 朴 的 侧根 痕 和 横 长 皮 孔 样 的 突起 。 质 硬 脆 , 易 
折断 ,受潮 后 变 软 , 断 面 平 坦 , 淡 棕色 , 略 呈 角质 样 而 油 润 ,中 
心 维 管束 木质 部 较 大 ,黄白 色 , 其 外 周 散 有 和 多数 黄白 色 点 状 维 


管束 , 断 续 排 列 成 2~4 轮 。 气 微 , 味 微 甜 而 稍 苦涩 。 

【鉴别 (1) 本 品 横 切 面 : 木 栓 层 为 数列 扁平 细胞 , 切 向 
延伸 。 栓 内 层 较 窜 。 异 型 维 管束 外 韧 型 , 断 续 排列 成 2~4 
轮 , 最 外 轮 的 维 管束 较 小 ,有 的 仅 1 至 数 个 导管 , 束 间 形 成 层 
几 连 接 成 环 ,向 内 维 管束 较 大 ;木质 部 主要 由 导管 及 小 的 木 纤 
维 组 成 , 根 中 心 木 质 部 集成 2 一 3 群 。 薄 壁 细胞 含有 草酸 钙 
砂 晶 。 

(2) 取 本 品 粉 末 4g, 加 80% 甲 醇 50ml, 加 热 回 流 3 小 时 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 15ml, 微 热 使 溶解 ,加 在 D101 型 大 
孔 吸 附 树脂 柱 (内 径 为 1. 5cm, 柱 高 为 15cm) 上 ,用 水 100ml 
洗 脱 , 弃 去 水 液 ,再 用 20% 乙 醇 100ml 洗 脱 , 弃 去 洗 脱 液 , 继 
用 80% 乙 醇 100ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 燕 干 ,残渣 加 80% 甲 醇 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 牛 膝 对 照 药材 4g, 同 法 制 
成 对 照 药材 溶液 。 再 取 有 旷 皮 省 酮 对 照 品 .人 参 皂 苷 Ro 对 
照 品 ,加 甲醇 分 别 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 4~8pl、 
对 照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 4p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 - 水 -甲酸 (7: 3 : 0.5: 0.05) 为 展开 
剂 ,展开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5%% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 
至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 
品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 15.0%( 附 录 区 H 第 一 法 )。 

总 灰分 不 得 过 9.0%( 附 录 人 区 K)。 

二 氧化 硫 残留 量 ” 照 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 ,不 得 过 400mg/Kg 。 田 [增订 ] 

【 漫 出 物 】 照 醇 溶 性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 水 饱和 正 丁 醇 作 溶剂 ,不 得 少 于 6.5%%。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 晴 -水 -甲酸 (16 : 84 : 0.1) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 250nm。 理 论 板 数 按 矿 虹 皮 人 省 酮 峰 计 算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 取 有 晓 皮 当 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 ( 过 三 号 筛 ) 约 1g, 精 密 
称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 水 饱和 正 丁 醇 30ml, 密 塞 ,浸泡 过 
夜 ,超声 处 理 ( 功 率 300W, 频 率 40kHz)30 分 钟 , 滤 过 ,用 甲醇 
10ml 分 数 次 洗涤 容器 及 残 酒 , 合 并 滤液 和 洗 液 , 燕 干 , 残 酒 加 
甲醇 使 溶解 ,转移 至 5ml 量 产 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 售 8- 晓 皮 和 区 酮 (Cz Has O;) 不 得 少 于 
0.030%。 

饮片 

【炮制 】 
段 ,干燥 。 

本 品 呈 圆柱 形 的 段 。 外 表皮 灰 黄 色 或 淡 棕 色 , 有 微细 的 
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牛 膝 ”除去 杂质 , 洗 净 , 润 透 , 除 去 残留 芦 头 , 切 
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丹参 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


纵 外 纹 及 横 长 皮 孔 。 质 硬 脆 , 易 折断 ,受潮 变 软 。 切 面 平 坦 ， 
淡 棕 色 或 棕色 , 略 呈 角质 样 而 油 润 , 中 心 维 管束 木 部 较 大 , 黄 
白色 ,其 外 围 散 有 多 数 黄白 色 点 状 维 管束 , 断 续 排 列 成 2 一 4 
轮 。 气 微 , 味 微 甜 而 稍 苦涩 。 

【 漫 出 物 】 同 药材 ,不 得 少 于 5.0%。 

【鉴别 】【 检 查 】【 含 量 测定 】 同 药材 。 

酒 牛 膝 。 取 净 牛 膝 段 , 照 酒 炙 法 (附录 I 工 D) 炒 干 。 

本 品 形 如 牛 膝 段 ,表面 色 略 深 , 偶 见 焦 班 。 微 有 酒 香 气 。 

【浸出 物 】 同 药材 ,不 得 少 于 4. 0%。 

【鉴别 】【 检 查 〗【 含 量 测定 】〗】 同 药材 。 

【性 味 与 归 经 】 苗 、 甘 、 酸 , 平 。 归 肝 、 肾 经 。 

【功能 与 主治 】 逐 瘀 通 经 , 补 肝 肾 . 强 筋骨 ,利尿 通 淋 , 引 
血 下 行 。 用 于 经 闭 , 痛 经 腰 膝 酸痛 ,筋骨 无 力 , 淋 证 .水 肿 , 头 
痛 ,眩晕 ,牙痛 ,口疮 ,吐血 , 岂 血 。 

【用 法 与 用 量 】 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 

【贮藏 】 置 阴凉 干燥 处 ,防潮 。 


5 一 12g。 


丹 参 


Danshen 
SALVIAE MILTIORRHIZAE 
RADIX ET RHIZOMA 


本 品 为 唇 形 科 植 物 丹 参 Salvia miltiorrhiza Bge. 的 干 
燥 根 和 根 董 。 春 、 秋 二 季 采 挖 ,除去 泥 沙 ,干燥 。 

【性 状 】 本 品 根茎 短 粗 ,顶端 有 时 残留 蕉 基 。 根 数 条 ,长 
圆柱 形 , 略 弯曲 ,有 的 分 枝 并 具 须 状 细 根 ,长 10 一 20cm, 直 径 
0. 3 一 1cm。 表 面 棕 红 色 或 暗 棕 红色 ,粗糙 , 具 纵 皱 纹 。 老 根 
外 皮 朴 松 , 多 显 紫 棕 色 , 常 呈 鳞 片 状 剥 落 。 质 硬 而 脆 , 上 断面 朴 
松 , 有 裂隙 或 略 平整 而 致密 , 皮 部 棕 红色 , 木 部 灰 黄 色 或 紫 神 
色 , 导 管束 黄 白色 , 呈 放 射 状 排列 。 气 微 , 味 微 苦涩 。 

栽培 品 较 粗 壮 , 直 径 0.5 一 1. 5cm。 表 面 红 棕 色 , 具 纵 皱 
纹 ,外 皮 紧 贴 不 易 剥 落 。 质 坚实 ,断面 较 平 整 , 略 呈 角质 样 。 

【鉴别 】 (1) 本 品 粉末 红 棕 色 。 石 细胞 类 圆 形 、 类 三 角 
形 .类 长 方形 或 不 规则 形 ,也 有 延长 呈 纤 维 状 , 边 缘 不 平整 , 直 
径 14~70pm. 长 可 达 257jm, 筷 沟 明 显 , 有 的 胞 腔 内 含 黄 棕色 
物 。 木 纤维 多 为 纤维 管 胞 ,长 梭 形 ,末端 斜 尖 或 钝 圆 ,直径 
12 一 27pm, 具 缘 纹 孔 点 状 , 纹 孔 斜 裂 锋 状 或 十 字形 , 孔 沟 称 
朴 。 网 纹 导 管 和 具 缘 纹 孔 导管 直径 11 一 60pnm。 

四 (2) 取 本 品 粉末 1g, 加 乙醇 5ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 离 
心 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 丹 参 对 照 药材 1g, 同 法 
制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 丹 参 酮 [ 对 照 品 . 丹 酚 酸 B 对 照 
品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 分 别 含 0. 5mg 和 1. 5mg 的 混合 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 上 述 
三 种 溶液 各 5nl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,使 成 条 状 ， 

。 90 。 


以 三 毛 甲 烷 - 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (6:4:8:1:4) 为 展 
开 剂 ,展开 , 展 至 约 4cm, 取 出 , 晾 干 , 青 以 石油 配 (60~90'C )- 
乙酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 展 至 约 8cm, 取 出 ,上 晾 干 ,分 
别 在 日 光 及 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 
或 荧光 斑点 。[ 集 订 ] 

【检查 】 水 分 不 得 过 13.0%( 附 录 区 H 第 一 法 )。 

总 灰分 不 得 过 10.0%( 附 录 信 K)。 

酸 不 溶性 灰分 不 得 过 3.0%( 附 录 人 区 K)。 

重金 属 及 有 害 元 素 照 铅 . 锅 . 砷 .未 . 铀 测定 法 (附录 区 
B 原子 吸收 分 光 光 度 法 或 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 测定, 铬 
不 得 过 百 万 分 之 五 ; 饥 不 得 过 千 万 分 之 三 ; 砷 不 得 过 百 万 分 之 
二 ; 汞 不 得 过 千 万 分 之 二 ; 铜 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【 漫 出 物 】 水 溶性 漫 出 物 ” 照 水 溶性 漫 出 物 测定 法 ( 附 
录 X A) 项 下 的 冷 淄 法 测定 ,不 得 少 于 35.0%。 

醇 溶性 漫 出 物 “” 照 醇 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 
下 的 热 淄 法 测定 ,用 乙醇 作 溶剂 ,不 得 少 于 15.0%。 

【含量 测定 】 “丹参酮 类 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 丸 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 为 流动 相 A, 以 0.02% 磷 酸 溶 液 为 流动 相 
B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ; 柱 温 为 20'C ;检测 波长 为 
270nm。 理 论 板 数 按 丹 参 酮 [ 。 峰 计算 应 不 低 于 60 000。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0~6 61 39 
6~20 61—>90 39—10 

20~20.5 90—61 10—39 

20. 5 一 20 61 39 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 参 酮 1 ,对照 品 适量 ,精密 称 
定 , 置 棕色 量 撼 中 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 ( 过 三 号 第) 约 0. 3g， 
精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 
重 基 ,超声 处 理 ( 功 率 140W ,频率 42kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 再 
称 定 重 量 , 用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 。 以 丹参 酮 对照 品 为 参照 ， 
以 其 相应 的 峰 为 S 峰 ,计算 隐 丹 参 酮 .丹参酮 1 的 相对 保留 时 
间 ,其 相对 保留 时 间 应 在 规定 值 的 土 5% 范 围 之 内 。 相 对 保留 
时 间 及 校正 因子 见 下 表 : \ 


待 测 成 分 ( 峰 ) 相对 保留 时 间 校正 因子 
隐 丹 参 表 0. 75 1. 18 
丹参 酮 0. 79 1. 31 
丹参 酮 [ 1. 00 1. 00 
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以 丹参 酮 下 A 的 峰 面积 为 对 照 , 分 别 乘 以 校正 因子 ,计算 
隐 有 丹参 酮 ,丹参酮  、 丹 参 酮 I[。 的 含量 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 丹参 酮 下 (Cue His O; )、 隐 和 丹参酮 
(Co HzoO;) 和 丹参 酮 (Cis His O; ) 的 总 量 不 得 少 于 0. 25%。 

丹 酚 酸 B 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;! 以 乙 有 睛 -0.1 儿 磷酸 溶液 (22 : 78) 为 流动 相 ; 柱 温 为 
20C ;流速 为 每 分 钟 1. 2ml, 检 测 波长 为 286nm。 理 论 板 数 按 丹 
酚 酸 B 峰 计算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 酚 酸 B 对 照 品 适量 , 精密 称 
定 , 加 甲醇 -水 (8 : 2) 混 合 溶液 制 成 每 1ml 含 0. 10mg 的 溶液 ， 
即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉末 (过 三 号 筛 ) 约 0. 15g， 
精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 -水 (8 : 2) 混 合 溶 
液 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 140W, 频 率 42kHz) 
30 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 甲醇 -水 (8 : 2) 混 合 溶液 补足 
减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 移 至 10ml 量 
瓶 中 ,加 甲醇 -水 (8 : 2) 混 合 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 洲 液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 丹 酚 酸 BC(Cse Hso O16 ) 不 得 少 于 
3. 0 。 国 [修订 ] 

饮片 

【炮制 】 丹参 ”除去 杂质 和 残 茎 , 洗 净 , 润 透 , 切 厚 片 ,干燥 。 

本 品 呈 类 圆 形 或 椭圆 形 的 厚 片 。 外 表皮 棕 红色 或 瞳 棕 红 
色 ,粗糙 , 具 纵 皱纹 。 切 面 有 裂 辽 或 略 平整 而 致密 ,有 的 呈 角 
质 样 , 皮 部 棕 红色 , 木 部 灰 黄 色 或 紫 褐色 ,有 黄白 色 放 射 状 纹 
理 。 气 微 , 味 微 苦涩 。 

【检查 】 酸 不 溶性 灰分 同 药材 ,不 得 过 2.0%( 附 
录 区 K)。 

【浸出 物 】 醇 溶性 漫 出 物 “” 同 药材 ,不 得 少 于 11.0%。 

【鉴别 【检查 】( 水 分 总 灰分 ) 【浸出 物 】( 水 溶性 浸 
出 物 ) 同 药材 。 

酒 丹参 ， 取 丹参 片 , 照 酒 炙 法 (附录 下 D) 炒 干 。 

本 品 形 如 丹参 片 ,表面 红 褐 色 , 略 具 酒 香气 。 

【检查 】 水 分 同 药材 ,不 得 过 10.0%% (附录 区 日 第 
一 法 ) 。 

【浸出 物 〗 醇 溶性 漫 出 物 同 药 材 , 不 得 少 于 11.0%%。 

【鉴别 【检查 】( 总 灰分 ) 【浸出 物 】( 水 溶性 浸出 物 ) 
同 药材 。 

【性 味 与 归 经 】 若 , 微 寒 。 归 心 . 肝 经 。 

【功能 与 主治 】 活血 祛 瘀 , 通 经 止痛 ,清心 除 烦 , 凉 血 消 
痢 。 用 于 胸 痹 心痛 , 腕 腹 胁 痛 , 瘦 痕 积 聚 , 热 将 疼痛 ,心烦 不 
眠 ,月 经 不 调 ,痛经 经 闭 , 疮 疡 肿 冯 。 

【用 法 与 用 量 】 10 一 15g。 
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白 及 


【注意 】 不 宜 与 蒙 芦 同 用 。 
【 允 藏 】 置 干燥 处 。 


白 及 
Baiji 
BLETILLAE RHIZOMA 


本 品 为 兰 科 植物 白 及 Bletilla striata (Thunb. ) Reichb. {. 
的 干燥 块茎。 夏 , 秋 二 季 采 挖 ,除去 须根 , 洗 净 , 置 沸 水 中 者 或 
燕 至 无 白 心 , 晒 至 半 干 ,除去 外 皮 , 晒 干 。 

【性 状 〗 本 品 呈 不 规则 扁 圆 形 , 多 有 2 一 3 个 爪 状 分 枝 ， 
长 1.5~5cm, 厚 0.5~1. 5cm。 表 面 灰白 色 或 黄白 色 , 有 数 圈 
同心 环节 和 棕色 点 状 须根 痕 , 上 面 有 突起 的 蕉 痕 , 下 面 有 连接 
另 一 块茎 的 痕迹 。 质 坚硬 ,不 易 折断 ,断面 类 白色 ,角质 样 。 
气 微 , 味 苦 , 嚼 之 有 黏 性 。 

【鉴别 3 〈1) 本 品 粉末 淡 黄 白色 。 表 皮 细 胞 表面 观 垂 周 
壁 波状 弯曲 , 略 增 厚 , 木 化 , 孔 沟 明 显 。 草 酸 钙 针 晶 东 存在 于 
大 的 类 圆 形 黏 液 细胞 中 ,或 随处 散在 , 针 晶 长 18 一 88um。 纤 
维 成 束 ,直径 11~30pm, 壁 木 化 , 具 人 字形 或 椭圆 形 纹 孔 ; 含 
硅 质 块 细胞 小 ,位 于 纤维 周围 ,排列 纵 行 。 梯 纹 导 管 . 具 缘 纹 
孔 导 管 及 螺纹 导管 直径 10~32pm。 糊 化 淀粉 粒 团 块 无 色 。 

(2) 取 本 品 粉末 2g, 加 70% 甲 醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 ,用 乙醚 振 播 提取 
2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 液 , 挥 至 lml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 
取 白 及 对 照 药 材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 Wi B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5 一 10m 对照 药材 溶液 
5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 - 甲 
醇 (6 : 2. 5 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 
醇 溶液 ,在 105 必 加 热 数 分 钟 ,放置 30 一 60 分 钟 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 ; 
置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 , 显 相同 的 棕 红色 荧光 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 15.0%( 附 录 信 HH 第 一 法 )。 

总 灰分 不 得 过 5.0%( 附 录 区 K)。 

二 氧化 硫 残 留 量 照 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 , 不 得 过 400mg/kg。[ 增 订 ] 

饮片 

【炮制 】 洗 净 , 润 透 , 切 薄片 , 晒 干 。 

本 品 呈 不 规则 的 薄片 。 外 表皮 灰白 色 或 黄白 色 。 切 面 类 
白色 ,角质 样 , 半 透明 , 维 管束 小 点 状 , 散 生 。 质 脆 。 气 微 , 味 
苦 , 嚼 之 有 黏 性 。 

【鉴别 】【 检 查 】 同 药材 。 

【性 味 与 妇 经 】 苗 、 甘 、 涩 , 微 寒 。 归 肺 . 肝 、 骨 经 。 

【功能 与 主治 】 收敛 止血 , 消 肿 生 肌 。 用 于 咯血 ,吐血 ， 
外 伤 出 血 , 疮 疡 肿 毒 ,皮肤 或 裂 。 

【用 法 与 用 量 】 6 一 15g; 研 末 吞 服 3 一 6g。 外 用 适量 。 
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白术 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


【注意 】 
【贮藏 】 


不 宜 与 川 乌 . 制 川 乌 . 草 乌 、 制 草 乌 、. 附 子 同 用 。 
置 通风 干燥 处 。 


白 术 


Baizhu 
ATRACTYLODIS 
MACROCEPHALAE RHIZOMA 


本 品 为 菊 科 植物 白术 Atraciylodes macrocephala Koidz. 
的 干燥 根基 。 冬 季 下 部 叶 枯 黄 ` 上 部 叶 变 脆 时 采 控 ,除去 泥 
沙 , 烘 于 或 晒 干 ,再 除去 须根 。 

【性 状 】 本 品 为 不 规则 的 肥厚 团 块 ,长 3 一 13cm, 直 径 
1. 5~~7cm。 表 面 灰 黄 色 或 灰 棕 色 , 有 瘤 状 突起 及 断 续 的 纵 皱 
和 沟 纹 ,并 有 须根 痕 , 顶 端 有 残留 蕉 基 和 芽 痕 。 质 坚硬 不 易 折 
断 , 断 面 不 平坦 ,黄白 色 至 淡 棕 色 , 有 棕 黄色 的 点 状 油 室 散在 ; 
烘 干 者 断面 角质 样 , 色 较 深 或 有 裂隙 。 气 清香 , 味 甘 、 微 辛 , 嚼 
之 略 带 黏 性 。 

【鉴别 】 (1) 本 品 粉末 淡 黄 棕色 。 草 酸 钙 针 品 细小 .长 
10~32pm, 存 在 于 注 壁 细胞 中 ,少数 针 晶 直径 全 4um。 纤 维 
黄色 ,大 多 成 束 ,长 梭 形 ,直径 约 至 40pm, 壁 甚 厚 , 木 化 , 孔 沟 
明显 。 石 细胞 淡 黄 色 ,类 圆 形 .多 角形 .长 方形 或 少数 纺锤 形 ， 
直径 37 一 64nm。 游 壁 细胞 含 菊 糖 ,表面 显 放 射 状 纹理 。 导 管 
分 子 短小 .为 网 纹 导 管 及 具 缘 纹 孔 导 管 , 直 径 至 48jm，。 

(2) 取 本 品 粉末 0. 5g, 加 正己 烷 2ml, 超 声 处 理 15 分 钟 ， 
滤 过 , 取 滤 液 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 白 术 对 照 药 材 0. 5g. 同 
法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,. 吸 取 
上 述 新 制备 的 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 石油 配 (60~90C )- 乙 酸 乙 酯 (50 : 1) 为 展开 剂 ,展开 .、 
取出 ,了 及 干 , 喷 以 5%% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 ,并 应 显 有 一 桃红 色 主 斑点 (苍术 酮 ) 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 15.0% (附录 区 H 第 一 法 )。 

总 灰分 不 得 过 5.0 冯 (附录 区 K)。 

二 氧化 硫 残 留 量 照 二 氧化 硫 残留 量 测定 法 (附录 让 
U) 测 定 ,不 得 过 400mg/kg。mcei] 

色 度 ” 取 本 品 最 粗 粉 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 
55% 乙 醇 200ml, 用 稀 盐 酸 调节 pH 值 至 2 一 3, 连 续 振 播 1 小 
时 , 滤 过 ,吸取 滤液 10ml, 置 比 色 管 中 , 照 溶液 颜色 检查 法 ( 附 
录 半 A 第 一 法 ) 试 验 ,与 黄色 9 号 标准 比 色 液 比较 ,不 得 更 深 。 

【浸出 物 】 照 醇 溶性 浸出 物 测 定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 60%% 乙 醇 作 溶剂 ,不 得 少 于 35.0% 。 

饮片 

【炮制 】 白术 除去 杂质 , 洗 净 , 润 透 , 切 厚 片 ,干燥 。 

本 品 呈 不 规则 的 厚 片 。 外 表皮 灰 黄 色 或 灰 棕 色 。 切 面 黄 
白色 至 淡 棕 色 , 散 生 棕 黄 色 的 点 状 油 室 , 木 部 具 放射 状 纹理 ; 

。 92 。 


烘 干 者 切面 角质 样 , 色 较 深 或 有 和 裂 阶 。 气 清香 , 味 甘 、 微 辛 , 喝 
之 略 带 黏 性 

【鉴别 ]( 除 显 微 粉末 外 ) 【检查 】【 浸 出 物 】 同 药材 。 

菊 炒 白术 ”将 蜜 匀 均 皮 撒 入 热 锅 内 , 待 骨 烟 时 加 入 白术 
片 , 炒 至 黄 棕色 . 逸 出 焦 香 气 ,取出 ,得 去 蜜 灵 堵 皮 。 

每 100kg 白术 片 , 用 蜜 灸 均 皮 10kg。 

本 品 形 如 白术 片 ,表面 黄 棕色 , 侦 见 焦 斑 。 略 有 焦 香 气 。 

【检查 】 色 度 同 药材 ,与 黄色 10 号 比 色 液 比较 ,不 得 
更 深 。 

【鉴别 和 除 显 微粉 末 外 ) 【检查 】( 水 分 总 灰分 “二 
氧化 硫 残 留 量 mteir ) 【 漫 出 物 】 同 药材 。 

【性 味 与 归 经 】 苦 、 甘 , 温 。 归 脾 、 胃 经 。 

【功能 与 主治 】 健 脾 益 气 , 燥 湿 利水 , 止 汗 , 安 胎 。 用 于 
脾虚 食 少 ,腹胀 泄 泻 , 痰 饮 眩 尾 , 水 肿 , 自 汗 ,胎动 不 安 。 

【用 法 与 用 量 】 6 一 12g， 

【贮藏 】 置 阴凉 干燥 处 , 防 星 。 


白 芍 


Baishao 
PAEONIAE RADIX ALBA 


本 品 为 毛 葛 科 植 物 芍 药 Paeonia lactiflora Pall. 的 干燥 
根 。 夏 、 秋 二 季 采 控 , 洗 净 ,除去 头 尾 和 细 根 , 置 沸 水 中 者 后 除 
去 外 皮 或 去 皮 后 再 煮 , 晒 于 。 

【性 状 〗 本 品 呈 圆柱 形 , 平 直 或 稍 弯曲 ,两 端 平 截 ,长 5 一 
18cm, 直 径 1~2. 5cm。 表 面 类 白色 或 淡 棕 红色 ,光洁 或 有 纵 
皱纹 轿 细 根 痕 , 偶 有 残存 的 棕 褐色 外 皮 。 质 坚实 ,不 易 折断 ， 
断面 较 平 坦 ,类 白色 或 微 带 棕 红 色 ,形成 层 环 明显 ,射线 放射 
状 。 气 微 , 味 微 苦 、 酸 。 

【鉴别 】 (1) 本 品 粉末 黄白 色 。 糊 化 淀粉 粒 团 块 其 多 。 
草酸 钙 簇 晶 直 径 11 一 35nm, 存 在 于 薄 壁 细胞 中 , 常 排列 成 行 ， 
或 一 个 细胞 中 含 数 个 簇 晶 ,有 具 缘 纹 孔 导 管 和 网 纹 导 管 直 径 
20~65pm。 纤 维 长 梭 形 , 直 径 15~40unm, 壁 厚 , 微 木 化 , 具 大 
的 圆 形 纹 孔 。 

(2) 取 本 品 粉 末 0. 5g, 加 乙醇 10ml, 振 摇 5 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 芍 药 
苷 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 含 1mg 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 VWI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10pl, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 - 甲 
酸 (40:5:10:0. 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香 
草 醋 硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 蓝 紫色 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 14.0%( 附 录 信 H 第 一 法 ) 。 

总 灰分 “不 得 过 4.0%%( 附 录 区 K)。 

重金 属 及 有 害 元 素 ” 照 铅 、 锅 \ 砷 、 汞 、 铜 测定 法 ( 附 
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录 区 B 原 子 吸 收 分 光 光 度 法 或 电感 耦合 等 离子 体质 谱 法 ) 测 
定 , 铅 不 得 过 百 万 分 之 五 ; 锅 不 得 过 千 万 分 之 三 ; 砷 不 得 过 百 万 
分 之 二 ; 汞 不 得 过 千 万 分 之 二 ; 钢 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

二 氢化 硫 残 留 量 照 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 ,不 得 过 400mg/Kg 。 mr 增 ] 

【浸出 物 】 照 水 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,不 得 少 于 22. 0%。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 哺 -0. 1% 磷 酸 溶液 (14 : 86 ) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 230nm。 理 论 板 数 按 芍 药 苷 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 光 药 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 60pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 中 粉 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 50ml 
量 瓶 中 ,加 稀 乙 醇 35ml, 超 声 处 理 ( 功 率 240W, 频 率 45kHz)30 分 
钟 , 放 冷 ,加 稀 乙醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 革 药 苷 (Cs Hzs O11 ) 不 得 少 于 1.6%。 

饮片 

【炮制 〗 和 白 芍 ” 洗 净 , 润 透 , 切 薄片 ,干燥 。 

本 品 旦 类 圆 形 的 薄片 。 表 面 淡 棕 红色 或 类 白色 ,平滑 。 
切面 类 白色 或 微 带 棕 红色 ,形成 层 环 明显 ,可见 稍 隆起 的 筋 脉 
纹 呈 放射 状 排列 。 气 微 , 味 微 苦 . 酸 。 

【含量 测定 同 药材 , 含 汐 药 苷 (Cs Hzs Ou ) 不 得 少 于 
工艺 和 

【鉴别 】 【检查 】( 水 分 总 灰分 
量 mrwirj ) 〖 温 出 物 】 同 药材 。 

炒 白 芍 ” 取 净 白 芍 片 , 照 清 炒 法 (附录 [[ DD) 炒 至 微 黄色 。 

本 品 形 如 白 芍 片 ,表面 微 黄色 或 淡 棕 黄色 ,有 的 可 见 焦 
斑 。 气 微 香 。 

【检查 】 水 分 同 药材 ,不 得 过 10.0%。 

【含量 测定 】 同 药材 , 含 芍药 苷 (Cz Hzs Ou ) 不 得 少 于 
1.2%。 

【鉴别 】【〖【 检 查 】( 总 灰分 二氧化硫 残留 量 gcm7]) 
【浸出 物 】 同 药 材 。 

酒 自 芍 ” 取 净 白 芍 片 , 照 酒 炙 法 (附录 卫 D) 炒 至 微 黄色 。 

本 品 形 如 白 芍 片 ,表面 微 黄 色 或 淡 棕 黄色 ,有 的 可 见 焦 
斑 。 微 有 酒 香气 。 


“二 氧化 硫 残留 


【 漫 出 物 】 同 药材 ,不 得 少 于 20. 5%。 

【含量 测定 】 同 药材 , 含 芍 药 苷 (Czs Hzs Ou ) 不 得 少 于 
1.2%。 

【鉴别 【检查 了 (水 分 总 灰分 "二氧化硫 残留 
量 mcosir) 同 药材 。 

【性 味 与 妇 经 】〗 苦 、 酸 , 微 寒 。 归 肝 、 脾 经 。 


【功能 与 主治 】 养 血 调经 , 敛 阴 止 汗 , 柔 肝 上 止痛 ,平抑 肝 
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灵芝 


阳 。 用 于 血 虚 萎 黄 ,月 经 不 调 , 自 汗 ,盗汗 , 胁 痛 , 腹 痛 , 四 上肢 杰 
痛 , 头 痛 眩 晕 。 

【用 法 与 用 量 】 6 一 15g。 

【注意 】 不 宜 与 蒙 芦 同 用 。 

【贮藏 】 置 干燥 处 , 防 星 。 


灵 芝 
Lingzhi 
GANODERMA 


本 品 为 多 孔 菌 科 真 菌 赤 芝 Ganoderma lucidum (Ley- 
ss. ex Fr. ) Karst， 或 紫 芝 Ganoderma sinense Zhao, Xu et 
Zhang 的 干燥 子 实体 。 全 年 采 收 ,除去 杂质 ,剪除 附 有 朽木 、 
泥 沙 或 培养 基质 的 下 端 菌 柄 , 阴 于 或 在 40 一 50C 烘 干 。 

【性 状 】 赤 芝 外形 呈 伞 状 , 菌 盖 肾 形 、 半 图 形 或 近 贺 
形 ,直径 10~18cm, 厚 1 一 2cm。 皮 过 坚硬 , 黄 褐色 至 红 褐 色 ， 
有 光泽 , 具 环 状 棱 纹 和 辐射 状 皱纹 ,边缘 薄 而 平 截 , 常 稍 内 卷 。 
菌 肉 白色 至 淡 棕 色 。 菌 柄 圆柱 形 , 侧 生 , 少 偏 生 ,长 7 一 15cm， 
直径 1 一 3. 5cm, 红 褐色 至 紫 神色, 光亮。 孢子 细小 , 黄 福 色 。 
气 微 香 , 味 苦涩 。 

紫 芝 ” 皮 壳 紫 黑 色 , 有 漆 样 光泽 。 菌 肉 锈 神色 。 菌 柄 长 
17~23cm,。 

栽培 品 子 实体 较 粗壮 、 肥 厚 , 直径 12 一 22cm, 厚 1. 5 一 
4cm。 皮 壳 外 常 被 有 大 量 粉 尘 样 的 黄 褐色 孢子 。 

【 监 别 】 (1) 本 品 粉末 浅 棕色 、 棕 褐色 至 紫 神 色 。 菌 丝 散 
在 或 粘 结 成 团 , 无 色 或 淡 棕 色 , 细 长 , 稍 弯曲 ,有 分 枝 , 直 径 
2.5 一 6.5pnm。 和 孢子 褐色, 卵 形 ,顶端 平 截 , 外 壁 无 色 , 内 壁 有 
疣 状 突 起 ,长 8 一 12pm, 宽 5 一 8km。 

(2) 取 本 品 粉 未 2g, 加 乙醇 30ml, 加 热 回流 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 灵 芝 对 照 药材 2g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WY B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 4p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 本 (60 一 90C)- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 
5:1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

@(3) 取 本 品 粉末 1g, 加 水 50ml, 加 热 回流 1 小 时 , 趁 热 
滤 过 ,滤液 置 蒸发 外 中 ,用 少量 水 分 次 洗涤 容器 ,合并 洗 液 并 
人 蒸发 阵 中 , 置 水 洽 上 蒸 干 , 残 酒 用 水 5ml 溶解 , 置 50ml 离心 
管 中 , 缓 缓 加 入 乙醇 25ml, 不 断 搅拌 , 静 置 1 小 时 ,离心 (转速 
为 每 分 钟 4000 转 ) , 取 沉 淀 物 ,用 乙醇 10ml 洗涤 ,离心 , 取 沉 
淀 物 , 烘 干 , 放 冷 ,加 4molL 三 氟 乙 酸 溶液 2ml, 置 10ml 安 颜 
瓶 或 项 空 瓶 中 ,封口 , 混 匀 ,在 120C 水 解 3 小 时 , 放 冷 ,水 解 
液 转移 至 50ml 烧瓶 中 ,用 2ml 水 洗涤 容器 ,洗涤 液 并 人 烧瓶 
中 ,60C 减 压 蒸 干 ,用 70%% 乙 醇 2ml 溶解 , 置 离心 管 中 , 离心 ， 
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取 上 清 液 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 半 乳 精 对 照 品 .葡萄 精 对 照 
品 、 甘 圳 糖 对 照 品 和 木 糖 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 70% 乙 醇 
制 成 每 1ml 各 含 0. 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 
层 色 谱 法 (附录 VB) 试验, 吸取 上 述 两 种 溶液 各 341, 分 别 点 
于 同一 高 效 硅 胶 G 注 层 板 上 .以 正 丁 醇 -丙酮 -水 (5 : 1 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 .上 晾 干 , 喷 以 对 氨基 葵 甲 酸 溶液 ( 取 4- 氨 基 
茶 甲 酸 0. 5g, 溶 于 冰 栈 酸 9ml 中 ,加 水 10ml 和 85% 磷 酸 溶 液 
0. 5ml, 混 匀 ) ,在 105'C 加 热 约 10 分 钟 ,在 紫外 光 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 其 中 最 强 荧 光斑 点 为 葡萄 糖 ,甘露 糖 和 半 
乳糖 荧光 斑点 强度 相近 ,位 于 葡萄 糖 斑 点 上 、 下 两 侧 , 木 糖 斑 
点 在 甘露 糖 上 .荧光 斑点 强度 最 弱 。@ mi; 

【检查 】 水 分 不 得 过 17.0 引 (附录 区 H 第 一 法 )。 

总 灰分 “不 得 过 3. 2%( 附 录 人 区 K)。 

【浸出 物 】 照 水 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,不 得 少 于 3. 0%。 

【含量 测定 】 "多糖 ”对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 无 水 葡萄 
糖 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 水 制 成 每 1ml 含 0. 12mg 的 溶 
液 , 即 得 。 

标准 曲线 的 制备 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0.2.0.4.0.6、 
0.8、1.0、1. 2ml, 分 别 置 10ml 具 塞 试管 中 ,各 加 水 至 2. 0ml， 
迅速 精密 加 和 人 硫酸 草 酮 溶液 (精密 称 取 草 酮 0.1g, 加 硫酸 
100ml 使 溶解 , 摇 匀 )6ml, 立 即 扬 匀 ,放置 15 分 钟 后 ,立即 置 
冰 浴 中 冷却 15 分 钟 . 取 出 ,以 相应 的 试剂 为 空白 , 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 V A), 在 625nm 波长 处 测定 吸光 度 ,以 
吸光 度 为 纵 坐 标 ,浓度 为 横 坐 标 ,绘制 标准 曲线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 约 2g, 精 密 称 定 ,和 置 贺 
底 烧 瓶 中 ,加 水 60ml, 静 置 1 小 时 ,加 热 回 流 4 小 时 , 趁 热 滤 
过 ,用 少量 热 水 洗涤 滤器 和 滤 渣 ,将 滤 渣 及 滤纸 置 烧 瓶 中 ,加 
水 60ml, 加 热 回 流 3 小 时 , 趁 热 滤 过 ,合并 滤液 , 置 水 洽 上 蒸 干 ， 
残渣 用 水 5ml 溶解 , 边 搅拌 边 缓慢 滴 加 乙醇 75ml, 播 匀 ,在 4C 
放置 12 小 时 ,离心 , 弃 去 上 清 液 ,沉淀 物 用 热 水 溶 解 并 转移 至 
50ml 量 瓶 中 , 放 冷 ,加 水 至 刻度 , 摇 匀 , 取 溶 液 适量 ,离心 ,精密 
量 取 上 清 液 3ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 水 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 2ml, 置 10ml 具 塞 试管 
中 , 照 标准 曲线 制备 项 下 的 方法 , 自 “ 迅 速 精密 加 人 硫酸 意 酮 
溶液 6ml” 起 , 同 法 操作 ,测定 吸光 度 , 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 
品 溶液 中 无 水 葡萄 糖 的 含量 ,计算 , 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 灵芝 多 糖 以 无 水 葡萄 糖 
(Ce Hiz QO ) 计 ,不 得 少 于 0. 90%。 

三 千 及 省 酵 ”对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 齐 墩 果 酸 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

标准 曲线 的 制备 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0.1.0.2.0.3、 
0. 4、0. 5ml, 分 别 置 15ml 具 塞 试管 中 , 挥 干 , 放 冷 , 精 密 加 入 新 
配制 的 香草 醛 冰 醋酸 溶液 0.2ml、 高 氢 酸 0.8ml, 摇 匀 , 在 
70C 水 浴 中 加 热 15 分 钟 ,立即 置 冰 浴 中 冷却 5 分 钟 ,取出 , 精 
密 加 入 乙酸 乙 酯 4ml, 播 匀 , 以 相应 试剂 为 空白 , 照 紫外 -可 见 

。94 。 


分 光 光 度 法 (附录 V A) ,在 546nm 波长 处 测定 吸光 度 ,以 吸 
光度 为 纵 坐 标 .浓度 为 横 坐 标 绘制 标准 曲线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 本 品 粉 末 约 2g, 精 密 称 定 , 置 具 
塞 锥 形 瓶 中 ,加 乙醇 50ml, 超声 处 理 ( 功 率 140W, 频 率 
42kHz)45 分 钟 , 滤 过 ,滤液 置 100ml 其 瓶 中 ,用 适量 乙醇 ,分 
次 洗涤 滤器 和 滤 汗 , 洗 液 并 人 同一 量 瓶 中 ,加 乙醇 至 刻度 , 摇 
匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 0. 2ml, 置 15ml 具 塞 试管 
中 , 照 标准 曲线 制备 项 下 的 方法 , 自 “ 挥 干 ” 起 , 同 法 操作 ,测定 
吸光 度 , 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 溶液 中 齐 墩 果 酸 的 含量 , 计 
算 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 三 若 及 省 醇 以 齐 墩 果 酸 
(Cso HisOs ) 计 ,不 得 少 于 0. 50% 。 权 [你 订 : 

【性 味 与 轨 经 】 车, 平 。 归 心 、 肺 、 肝 、 肾 经 。 

【功能 与 主治 】 补 气 安神 ,止咳 平 嘴 。 用 于 心神 不 宁 , 失 
眠 心 导 , 肺 虚 咳 喘 , 虚 劳 短 气 ,不 思 饮 食 。 

【用 法 与 用 量 】 6 一 12g。 

【贮藏 】 寺 干 燥 处 , 防 霉 , 防 星 。 


委 陵 菜 
Weilingcal 
POTENTILLAE CHINENSIS HERBA 


本 品 为 昔 和 项 科 植物 委 陵 菜 Potentilla chinensis Ser. 的 干 
燥 全 草 。 春 季 未 抽 葵 时 采 挖 ,除去 泥 沙 , 晒 干 。 

【性 状 】 本 品 根 呈 圆柱 形 或 类 圆锥 形 , 略 扭曲 ,有 的 有 分 
楼 ,长 5 一 17cm, 直 径 0. 5 一 1. 5cm; 表 面 暗 棕色 或 暗 紫 红色 ， 
有 纵 纹 , 粗 皮 易 成 片 状 剥落 泗 根 荃 部 稍 膨 大 ,mr#eir: ; 质 硬 , 易 
折断 ,断面 皮 部 薄 , 暗 棕色 , 常 与 木 部 分 离 ,射线 呈 放 射 状 排 
列 。 叶 基 生 ,单数 羽 状 复 叶 ,有 柄 ;小 叶 12 一 31 对 ,狭长 椭 
圆 形 @:#;r: ;边缘 羽 状 深 裂 ,下 表面 和 叶柄 均 灰 白色 , 密 被 灰 
白色 绒毛 gw 。 气 微 , 味 涩 、 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 本 品 粉 末 灰 神色 。 非 腺 毛 极 多 ,里 单 细胞 两 
种 :一 种 注 壁 , 极 细 长 ,长 约 至 4000pm, 直 径 3 一 6nm, 缠 结 成 
团 ; 另 一 种 厚 壁 ,长短 不 一 ,长 者 多 碎 断 , 平 直 或 略 有 弯曲 , 胞 
腔 较 大 , 短 者 多 弯曲 或 扭曲 ,或 成 钩 状 或 平 直 , 长 多 在 20 一 
200pm, 直 径 6 一 72pm。 草 酸 钙 簇 唱 存在 于 叶肉 组 织 或 薄 壁 
组 织 中 ,直径 6 一 65nmmrktil。 木 纤维 长 梭 形 , 直 径 7~ 一 14pm， 
壁 稍 厚 , 孔 沟 明显 。 木 栓 细 胞 类 多 角形 或 扁 长 方形 ,内 含 黄 棕 
色 物 。 

(2) 取 本 品 粉末 2g, 加 乙醇 20ml ,浸润 10 分 钟 , 加 热 回流 1 
小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 3ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 委 
陵 菜 对 照 药材 2g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 没 食 子 酸 对 
照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
注 层 色谱 法 (附录 Vi B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 2 一 4 由 ,分 别 点 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 


htt p: //www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


首 乌 划 


于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (5 : 4 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 脉 干 , 喷 以 2% 三 握 化 铁 溶液 与 铁 氰 化 钾 试 液 
等 量 的 混合 溶液 ,在 日 光 下 检视 mrksir] 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 昭 
药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 蓝 色 斑点 。 

【检查 】 水 分 “不 得 过 13.0% (附录 区 HH 第 一 法 )。 

总 灰分 “不 得 过 14.0%% (附录 区 K)。 

酸 不 溶性 灰分 不 得 过 4.0%( 附 录 信 K)。 

【 漫 出 物 】 照 醇 溶 性 浸出 物 测定 法 (附录 XX A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 稀 乙醇 作 溶剂 ,不 得 少 于 19.0%。 

[含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 YD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0. 1% 磷 酸 溶液 (6 : 94) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 272nm。 理 论 板 数 按 没 食 子 酸 峰 计算 应 不 低 
于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 没 食 子 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 10pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 ( 过 四 号 得) 约 0. 5g, 精 
密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 4mol/L 盐酸 溶液 50ml， 
称 定 重量 ,加 热 回 流 4 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 4mol/L 盐 
酸 溶液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 没食子 酸 (C: HeOs ) 不 得 少 于 
0. 030% Em[ 增 ] 。 

饮片 

【炮制 】 除去 杂质 , 洗 净 , 润 透 , 切 段 ,干燥 。 

本 品 为 不 规则 的 段 。 根 表面 暗 棕 色 或 暗 紫红 色 , 栓 皮 易 
成 片 状 剥 落 。 切 面皮 部 薄 , 暗 棕色 , 常 与 木质 部 分 离 , 射 线 呈 
放射 状 排列 。 叶 边缘 羽 状 深 裂 ,下 表面 和 叶柄 均 密 被 灰白 色 
绒毛 。 气 微 , 味 涩 、 微 苦 。 

【浸出 物 】 同 药材 。 不 得 少 于 17.0%。 

[含量 测定 】 同 药材 。 含 没食子 酸 (C: HeOs ) 不 得 少 
于 0. 024%[ 增 订 ] 。 

【鉴别 ]【 检 查 】 同 药材 。 

【性 味 与 归 经 】 苦 , 寒 。 归 肝 、 大 肠 经 。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 , 凉 血 止 痢 。 用 于 赤 痢 腹痛 , 久 
痢 不 止 ,痔疮 出 血 , 痛 肿 疮 毒 。 

【用 法 与 用 量 】 9 一 15g。 外 用 适量 。 


【贮藏 】 置 通风 干燥 处 。 
首 马 基 
Shouwuteng 


POLYGONI MULTIFLORI CAULIS 


本 品 为 更 科 植 物 何 首 乌 Polygonum multiflorum 
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Thunb. 的 干燥 茧 荃 。 秋 、 冬 二 季 采 割 ,除去 残 叶 , 捆 成 把 或 趁 
鲜 切 段 ,干燥 。 

【性 状 〗 本 品 呈 长 圆柱 形 , 稍 扭曲 , 具 分 枝 , 长 短 不 一 , 直 
径 4 一 ?mm。 表 面 紫 红色 或 紫 褐 色 , 粗 糙 , 具 扭曲 的 纵 皱纹 ， 
节 部 略 脱 大 ,有 侧枝 痕 , 外 皮 菲 薄 , 可 剥离 。 质 脆 , 易 折断 , 断 
面皮 部 紫红 色 , 木 部 黄白 色 或 淡 棕 色 , 导 管 孔明 显 , 摆 部 朴 松 ， 
类 白色 。 切 段 者 呈 圆 柱 形 的 段 。 外 表面 紫红 色 或 紫 褐色 , 切 
面皮 部 紫红 色 , 木 部 黄白 色 或 淡 棕 色 , 导 管 孔明 显 , 髓 部 疏松 ， 
类 白色 。 气 微 , 味 微 苦涩 。 

【鉴别 〈1) 本 品 横 切 面 : 表皮 细胞 有 时 残存 。 木 栓 细 
胞 3 一 4 列 , 含 棕色 色素 。 皮 层 较 罕 。 中 柱 鞘 纤维 束 断 续 排 
列 成 环 , 纤 维 壁 甚 厚 , 木 化 ;在 纤维 束 间 时 有 石 细胞 群 。 超 
皮 部 较 宽 。 形 成 层 成 环 。 木 质 部 导管 类 圆 形 ,直径 约 至 
204pm, 单 个 散 列 或 数 个 相聚 。 髓 较 小 。 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 
簇 唱 。 

(2) 取 本 品 粉 未 0. 25g, 加 乙醇 50ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 滤 
过 ,滤液 浓缩 至 1ml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 首 乌 蕨 对照 药材 
0. 25g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 大 黄 素 对 照 品 , 加 乙醇 
制 成 每 Iml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 克 B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 H 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C )- 甲 酸 乙 里 酯 田 5r]- 甲 
酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 
光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 ; 置 氮 东 气 
中 十 后 ,斑点 变 为 红色 ，。 

【检查 】 水 分 不 得 过 12.0% (附录 信 H 第 一 法 )。 

总 灰分 不 得 过 10.0% (附录 必 K)。 

【浸出 物 】 照 醇 溶性 浸出 物 测 定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 乙醇 作 溶 剂 ,不 得 少 于 12. 0%。 

【含量 测定 】 避 光 操作 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 克 D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (26 : 74) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 320nm。 
理论 板 数 按 2,3,5,4“- 四 羟基 二 茶 乙 烯 -2-OB-D- 葡 萄 糖苷 峰 
计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 2,3,5,4 -四 羟基 二 茶 乙 烯 -2-O 
8-D- 葡 萄 糖苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 稀 乙 醇 制 成 每 1ml 含 
50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉末 (过 四 号 筛 ) 约 0. 5g, 精 
密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 25ml, 称 定 重量 ， 
加 热 回流 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙醇 补足 减 失 的 重 
量 , 摇 匀 , 上 清 液 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 2,3,5,4'- 四 羟基 二 葵 乙 烯 -2-O8- 
D- 葡 萄 糖苷 (Cx Hz O, ) 不 得 少 于 0. 20%。 

»* 05 ，。 
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饮片 

【炮制 〗 除去 杂质 , 洗 净 , 切 段 ,干燥 。 

本 品 呈 圆柱 形 的 段 。 外 表面 紫红 色 或 紫 褐 色 。 切 面皮 部 
紫红 色 , 木 部 黄白 色 或 淡 棕 色 , 导 管 孔明 显 . 换 部 朴 松 ,类 白 
色 。 气 微 , 味 微 苦涩 。 

【鉴别 ]【〖【 检 查 》【 淄 出 物 】【 含 量 测定 】 同 药材 。 

【性 味 与 妇 经 】 甘 , 平 。 归心、. 肝 经 。 

【功能 与 主治 〗 养 血 安神 , 祛 风 通 络 。 用 于 失眠 多 梦 , 血 
虚 身 痛 , 风 湿 痹 痛 ,皮肤 瘙痒 。 

【用 法 与 用 量 】 9 一 15g。 外 用 适量 .前 水 洗 患 处 。 

【贮藏 】 置 干 燥 处 。 


党 参 
Dangshen 
CODONOPSIS RADIX 


本 品 为 村 梗 科 植 物 党 参 Codonopsis pilosula (Franch. ) 
Nannf. 、 素 花 党 参 Codonopsis pilosula Nann[. var. modesta 
(Nannf. )L. T. Shen 或 川 党 参 Codonopsis tangshen Oliv. 的 
干燥 根 。 秋 季 采 控 , 洗 净 , 晒 干 。 

【性 状 】 党 参 呈 长 圆柱 形 , 稍 弯曲 ,长 10 一 35cm ,直径 
0.4~2cm。 表 面 黄 棕 色 至 灰 棕 色 , 根 头 部 有 多 数 疣 状 突起 的 
茎 痕 及 芽 , 每 个 蔡 痕 的 顶端 呈 止 下 的 圆 点 状 ; 根 头 下 有 致密 的 
环 状 横 纹 , 向 下 渐 稀 朴 ,有 的 达 全 长 的 一 半 ,栽培 品 环 状 横 纹 
少 或 无 ;全 体 有 纵 皱 纹 和 散在 的 横 长 皮 孔 样 突 起 , 支 根 断 落 处 
常 有 黑 褐 色 胶 状 物 。 质 稍 硬 或 略 带 韧性 ,断面 稍 平 坦 , 有 裂隙 
或 放射 状 纹理 , 皮 部 淡 黄 白色 至 淡 棕 色 , 木 部 淡 黄 色 。 有 特殊 
香气 , 味 微 甜 。 

素 花 党 参 ( 西 党 参 ) 长 10 一 35cm, 直 径 0.5 一 2.5cm。 
表面 黄白 色 至 灰 黄 色 , 根 头 下 致密 的 环 状 横 纹 常 达 全 长 的 一 
半 以 上 。 断 面 裂隙 较 多 , 皮 部 灰白 色 至 淡 棕 色 。 

川 党 参 长 10 一 45cm, 直 径 0.5 一 2cm。 表 面 灰 黄色 至 
黄 棕色 ,有 明显 不 规则 的 纵 沟 。 质 较 软 而 结实 ,断面 裂隙 较 
少 , 皮 部 黄白 色 ， 

【鉴别 】 〈1) 本 品 横 切面 : 木 栓 细胞 数列 至 10 数列 ,外 
侧 有 石 细 胞 ,单个 或 成 群 。 栓 内 层 窗 。 韧 皮 部 宽广 ,外 侧 常 现 
裂隙 , 散 有 淡 黄 色 乳 管 群 , 并 常 与 筛 管 群 交 互 排列 。 形 成 层 成 
环 。 木 质 部 导管 单个 散在 或 数 个 相聚 , 呈 放 射 状 排列 。 薄 壁 
细胞 含 菊 糖 。 

(2) 取 本 品 粉末 lg, 加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 干 , 残 漆 加 水 15ml 使 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 
树脂 柱 ( 内 径 为 1. 5cm, 柱 高 为 10cm), 用 水 50ml 洗 脱 , 弃 去 
水 液 ,再 用 50% 乙 醇 50ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 莱 干 ,残渣 加 甲 
醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 党 参 烽 苷 对 照 品 , 加 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 

。 9096 。 


法 (附录 1 B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 一 4 由、 对 照 品 溶液 2pl、 
分 别 点 于 同一 高 效 硅 胶 G 洲 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 冰 醋酸 -水 (7 : 
1 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 开 . 肥 出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 、 
在 100C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,分 别 置 日 光 和 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 . 显 相 同 颜 色 的 斑点 或 荧光 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 16.0%%( 附 录 区 HH 第 一 法 )。 

总 灰分 不 得 过 5.0%%( 附 录 区 K)。 

二 氧化 硫 残 留 量 ” 照 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 区 
U) 测 定 ,不 得 过 400mg/KE。 国 : 志 订 : 

【浸出 物 】 照 醇 溶 性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 下 的 热 
浸 法 测定 ,用 45% 乙 醇 作 溶 剂 , 不 得 少 于 55. 0%。 

饮片 

【炮制 】 党 参 片 ” 除 去 杂质 , 洗 净 , 润 透 , 切 厚 片 ,干燥 。 

本 品 呈 类 圆 形 的 厚 片 。 外 表皮 灰 黄 色 至 黄 棕 色 , 有 了 时 可 
见 根 头 部 有 和 多数 疣 状 突起 的 共 痕 和 芽 。 切 面皮 部 淡 黄 色 至 淡 
棕色 , 木 部 淡 黄 色 , 有 裂隙 或 放射 状 纹理 。 有 特殊 香气 , 味 
微 甜 。 

【鉴别 ]】【〖【 检 查 】【 淄 出 物 】 同 药材 。 

米 炒 党 参 ” 取 党 参 片 , 照 炒 法 (附录 [[ DD) 用 米 拌 炒 至 表 
面 深 黄色 ,取出 ,得 去 米 , 放 凉 。 

每 100kg 党 参 片 ,用 米 20kg。 

本 品 形 如 党 参 片 ,表面 深 黄 色 , 偶 有 焦 斑 。 

【检查 】 水 分 同 药材 ,不 得 过 10.0%。 

【鉴别 】 【检查 】( 总 灰分 于 二 氧化 硫 残留 量 mrmirl) 
【浸出 物 】 同 药材 

【性 味 与 归 经 】 甘 , 平 。 归 脾 、 肺 经 。 

【功能 与 主治 】 健 脾 益 肺 , 养 血 生津 。 用 于 脾 肺 气虚 , 食 
少 伴生 ,咳嗽 虚 跨 , 气 血 不 足 , 面 色 鞭 黄 , 心 必 气 短 , 津 伤口 渔 ， 
内 热 消 渴 。 

【用 法 与 用 量 】 9 一 30g。 

【注意 】 不 宜 与 蒙 芦 同 用 。 

【贮藏 】 置 通风 干燥 处 , 防 蛙 。 


粉 葛 


Fenge 
PUERARIAE THOMSONII RADIX 


本 品 为 豆 科 植物 甘 葛 蕨 Pueraria thomsonii Benth. 的 干 
燥 根 。 秋 、 冬 二 季 采 挖 ,除去 外 皮 , 稍 干 , 截 段 或 再 纵 切 两 半 或 
斜 切 成 厚 片 ,干燥 。 

【性 状 】 本 品 呈 圆柱 形 、 类 纺锤 形 或 半圆 柱 形 , 长 12~ 
15cm, 直 径 4 一 8cm; 有 的 为 纵 切 或 斜 切 的 厚 片 ,大 小 不 一 。 
表面 黄白 色 或 淡 棕 色 , 未 去 外 皮 的 呈 灰 棕色 。 体 重 , 质 硬 , 富 
粉 性 , 横 切 面 可 见 由 纤维 形成 的 浅 棕 色 同 心性 环 纹 , 纵 切面 可 
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黄连 


见 由 纤维 形成 的 数 条 纵 纹 。 气 微 , 味 微 甜 。 

【鉴别 了 (1) 本 品 粉末 黄白 色 。 淀 粉 粒 其 多 , 单 粒 少见 ， 
圆 球形 ,直径 8 一 15pm, 脐 点 隐约 可 见 ; 复 粒 多 ,由 2 一 20 多 个 
分 粒 组 成 。 纤 维 多 成 束 , 壁 厚 , 木 化 ,周围 细胞 大 多 含 草 酸 钙 
方 唱 , 形 成 晶 纤维 , 含 晶 细胞 壁 木 化 增 厚 。 石 细胞 少见 ,类 图 
形 或 多 角形 ,直径 25~43pm。 具 缘 纹 孔 导 管 较 大 , 纹 孔 排 列 
极为 紧密 。 

(2) 取 本 品 粉末 0. 8g, 加 甲醇 10ml, 放 置 2 小 时 , 滤 过 , 滤 
液 蒸 于 , 残 酒 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 葛 
根 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,使 成 条 状 , 以 二 握 甲 烷 - 
甲醇 -水 (7: 2.5 : 0.25) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 
光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 14.0%% (附录 区 H 第 一 法 ) 。 

总 灰分 “不 得 过 5.0% (附录 区 K) 。 

时 二 氨 化 硫 残留 量 ”下 二 氧化 硫 残 留 量 测定 法 (附录 
U) 测 定 ,不 得 过 400mg/ kg 。m[ 增 订 ] 

【浸出 物 】 照 醇 溶性 浸出 物 测定 法 (附录 X A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 70% 乙 醇 作 溶剂 ,不 得 少 于 10.0%。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (25 : 75) 为 流动 相 ;检测 波长 为 250nm。 
理论 板 数 按 葛根 素 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 葛 根 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
30% 乙 醇 制 成 每 lml 含 80ug 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉末 (过 三 号 筛 ) 约 0. 8g, 精 
密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 30% 乙 醇 50ml, 密 塞 , 称 
定 重量 ,加 热 回流 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 30% 乙 醇 补 
足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 万 根 素 (Cs HzoO 〇 , ) 不 得 少 于 0. 30%。 

饮片 

【炮制 】 除去 杂质 , 洗 净 , 润 透 , 切 厚 片 或 切 块 , 干 燥 。 

本 品 呈 不 规则 的 厚 片 或 立方 块 状 。 外 表面 黄白 色 或 淡 棕 
色 。 切 面 黄白 色 , 横 切面 有 时 可 见 由 纤维 形成 的 浅 棕 色 同 心 
性 环 纹 , 纵 切面 可 见 由 纤维 形成 的 数 条 纵 纹 。 体 重 , 质 硬 , 富 
粉 性 。 气 微 , 味 微 甜 。 

【检查 】 水 分 同 药 材 , 不 得 过 12.0%。 

【鉴别 】 【检查 本 总 灰分 “二 氧化 硫 残 留 量 gtwir]) 
【浸出 物 】【 含 量 测定 】 同 药 材 。 

【性 味 与 归 经 】 甘 . 辛 , 凉 。 归 脾 、 骨 经 。 

【功能 与 主治 】 解 肌 退 热 , 生 津 止 渴 , 透 疹 , 升 阳 止 泻 , 通 经 
活络 , 解 酒 毒 。 用 于 外 感 发 热 头痛 ,项 背 强 痛 , 口 渴 , 消 渴 , 麻 疹 不 


透 , 热 痢 ,汇演 ,眩晕 头痛 ,中 风 偏 瘫 , 胸 兽 心 痛 , 酒 毒 伤 中 o 
【用 法 与 用 量 】 10 一 15g。 
【贮藏 】 置 通风 干燥 处 , 防 星 。 


黄 连 
Huanglian 
COPTIDIS RHIZOMA 


本 品 为 毛 芮 科 植 物 黄连 Coptis chinensis Franch. 、 三 角 
叶 黄 连 Coptis deltoidea C. Y. Cheng et Hsiao 或 云 连 Coptis 
teeta Wall, 的 干燥 根茎 。 以 上 三 种 分 别 习 称 “ 味 连 ”“ 雅 连 ”、 
“ 云 连 ”。 秋 季 采 挖 ,除去 须根 和 泥 沙 ,干燥 , 撞 去 残留 须根 。 

【性 状 】 味 连 多 集聚 成 篮 , 常 弯曲 , 形 如 鸡 爪 , 单 枝 根 
荃 长 3 一 6cm, 直径 0. 3 一 0. 8cm。 表 面 灰 黄色 或 黄 褐色 , 粗 
糙 , 有 不 规则 结 节 状 隆起 、 须 根 及 须根 残 基 , 有 的 节 间 表面 平 
滑 如 茎 秆 , 习 称 “过 桥 ”。 上 部 多 残留 褐色 鳞 叶 ,顶端 常 留 有 残 
余 的 茎 或 叶柄 。 质 硬 ,断面 不 整齐 , 皮 部 橙 红色 或 暗 棕色 , 木 
部 鲜 黄色 或 检 黄 色 , 呈 放射 状 排列 , 钥 部 有 的 中 空 。 气 微 , 味 
极 苦 。 

雅 连 ”多 为 单 枝 , 略 呈 圆 柱 形 , 微 弯曲 ,长 4 一 8cm, 直 径 
0.5~ 一 lcm。“ 过 桥 ? 较 长 。 顶 端 有 少许 残 茎 。 

云 连 ”弯曲 呈 钩 状 , 多 为 单 枝 , 较 细小 。 

【上 鉴别】 《〈1) 本 品 横 切 面 : 味 连 ” 木 栓 层 为 数列 细胞 ,其 
外 有 表皮 , 常 脱落 。 皮 层 较 宽 , 石 细胞 单个 或 成 群 散在 。 中 柱 
萌 纤 维 成 束 或 伴 有 少数 石 细胞 , 均 显 黄色 。 维 管束 外 韧 型 , 环 
列 。 木 质 部 黄色 , 均 木 化 , 木 纤 维 较 发 这 。 髓 部 均 为 薄 壁 细 
胞 ,无 石 细胞 。 

雅 连 ” 骨 部 有 石 细胞 。 

云 连 ”皮层 、 中 柱 蒜 及 髓 部 均 无 石 细胞 。 

(2) 取 本 品 粉末 0. 25g, 加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 , 取 滤 液 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 连 对 照 药材 0.25g, 同 
法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 盐 酸 小 辟 碱 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 
每 lml 含 0.5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WY B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 ln, 分别 点 于 同一 高 
效 硅 胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 - 异 丙 醇 -甲醇 -水 -三 
乙 胺 (3: 3.5:1:1.5:0.5:1) 为 展开 剂 , 置 用 浓 氨 试 液 预 
饱和 20 分钟 的 展开 负 内 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 灯 
《365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 4 个 以 上 相同 颜色 的 荧光 斑点 ;对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 水 分 “不 得 过 14.0%%( 附 录 区 也 第 一 法 ) 。 

总 灰分 不 得 过 5.0%( 附 录 区 K)。 

【浸出 物 】 照 醇 溶 性 浸出 物 测定 法 (附录 XX A) 项 下 的 
热 浸 法 测定 ,用 稀 乙 醇 作 溶剂 ,不 得 少 于 15. 0%。 

【含量 测定 】 味 连 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 
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色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -0.05mol/L 磷酸 二 毛 钾 溶液 (50 : 50) 
(每 100ml 中 加 十 二 烷 基 硫酸 钠 0. 4g. 青 以 磷酸 调节 pH 值 为 
4.0) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 345nm。 理 论 板 数 按 盐 酸 小 右 碱 
峰 计 算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”到 盐酸 小 辟 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 90. 5ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 ( 过 二 号 筛 ) 约 0. 2g, 精 
密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 甲醇 -盐酸 (100 : 1) 的 混 
合 溶液 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W .频率 
40kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 青 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 ， 
摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 
刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10n1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 ,以 盐酸 小 尼 碱 对 照 品 的 峰 面 积 
为 对 照 ,分 别 计算 小 辟 碱 . 表 小 亦 碱 .黄连 碱 和 巴 马 汀 的 含量 ， 
用 待 测 成 分 色谱 峰 与 盐酸 小 网 碱 色 谱 峰 的 相对 保留 时 间 
确定 。 

表 小 驳 碱 .黄连 碱 . 巴 马 洒 .小 辟 碱 的 峰 位 ,其 相对 保留 时 
间 应 在 规定 值 的 士 5% 范 围 之 内 , 即 得 。 相 对 保留 时 间 见 下 表 : 


待 测 成 分 ( 峰 ) 相对 保留 时 间 
表 小 策 碱 0.71 
黄连 碱 0.78 
巴 马 汀 0. 91 
小 取 碱 1.00 


本 品 按 干 燥 品 计算 ,以 盐酸 小 右 碱 (Czo。 His CINO, ) 计 , 含 小 
局 碱 (Cz。 Hj; NO, ) 不 得 少 于 5. 5%, 表 小 右 碱 (Czo Hi; NO, ) 不 得 
少 于 0.80% ,黄连 碱 (Cs HisNO, ) 不 得 少 于 1.6%, 巴 马 汀 
(Ca Ha NO, ) 不 得 少 于 1. 5%。 

雅 连接 干燥 品 计算 ,以 盐酸 小 万 碱 (Czo HisCINO, ) 计 , 含 小 
辟 碱 (Co Hi1 NO, ) 不 得 少 于 4. 5%。 

云 连 按 干燥 品 计算 ,以 盐酸 小 繁 碱 (Czo His CINO; ) 计 , 
含 小 龙 碱 (Czo Hi NO; )mrirtl 不 得 少 于 7.0%。 

饮片 ( 味 连 ) 

【炮制 】 黄连 片 ” 除 去 杂质 , 润 透 后 切 薄片 , 晾 干 ,或 用 
时 捣 碎 。 

本 品 呈 不 规则 的 薄片 。 外 表皮 灰 黄 色 或 黄 褐 色 , 粗 糙 , 有 
细小 的 须根 。 切 面 或 碎 断 面 鲜 黄色 或 红 黄 色 , 具 放射 状 纹理 ， 
气 微 , 味 极 苦 。 

【检查 】 水 分 同 药 材 , 不 得 过 12. 0%。 

总 灰分 同 药 材 , 不 得 过 3. 5%。 

【含量 测定 】 同 药 材 ,以 盐酸 小 龙 碱 计 , 含 小 货 碱 
(Czo Hi NO, ) 不 得 少 于 5.0%, 含 表 小 三 碱 (Czo Hi; NO, ) .黄连 
碱 (Cs HisNO,) 和 了 巴 马 汀 (Cj Hz NO,) 的 总 量 不 得 少 于 3. 3%。 
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【鉴别 】 除 横 切面 外 ) 【浸出 物 〗】 同 药材 。 

酒 黄连 取 净 黄连 , 照 酒 炙 法 (附录 工 D) 炒 干 。 

每 100kg 黄连 ,用 黄酒 12. 5kg。 

本 品 形 如 黄连 片 ,色泽 加 深 。 略 有 酒 香 气 。 

【鉴别 】【〖 检 查 】【〖 淄 出 物 】【 含 量 测定 】 同 黄连 片 。 

姜黄 连 ” 取 净 黄连 , 照 姜 汁 炙 法 (附录 了 [DD) 炒 干 。 

每 100kg 黄连 ,用 生姜 12. 5kg， 

本 品 形 如 黄连 片 ,表面 棕 黄 色 。 有 姜 的 辛辣 味 。 

【 监 别 】【 检 查 】【 漫 出 物 〗 【含量 测定 】〗 同 黄连 片 。 

黄 黄 连 ” 取 吴 荣 黄 加 适量 水 前 者 , 煎 液 与 净 黄连 拌 匀 , 待 
液 吸 尽 , 炒 干 。 

每 100kg 黄连 ,用 吴 荣 黄 10kg。 

本 品 形 如 黄连 片 ,表面 棕 黄 色 。 有 吴 荣 黄 的 辛辣 香气 。 

【鉴别 取 本 品 粉末 2g, 加 三 氮 甲 烷 20ml, 超 声 处 理 30 
分 钟 , 滤 过 , 滤 渣 同 法 处 理 两 次 ,合并 滤液 , 减 压 回收 溶剂 至 
干 , 加 三 气 甲 烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 吴 荣 黄 对 
照 药 材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 柠 檬 苦 素 对 照 
品 , 加 三 握 甲 烷 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶 液 6ul、 对 照 药 
材 溶液 3pl 和 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 石油 醚 (60 一 90C)- 三 氯 甲烷 -丙酮 -甲醇 -二 乙 胺 
(3:2:2:1:0.2) 为 展开 剂 , 预 饱和 30 分 钟 ,展开 ,取出 ， 
上 晾 干 , 喷 以 2 为 香草 醛 硫酸 溶液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清 
上 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜 色 的 主 斑点 ;在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 
色 的 斑点 。 

【检查 】【 淄 出 物 】【〖【 含 量 测定 】 同 黄 连 片 。 

此 性 味 与 归 经 〗 苦 , 寒 。 归心 . 脾 、 骨 、 肝 、 胆 .大 肠 经 。 

【功能 与 主治 】 清热 燥 湿 , 泻 火 解毒 。 用 于 湿热 癌 满 , 呕 
吐 吞 酸 , 泻 痢 , 黄 症 , 高 热 神 器, 心 火 亢 怠 ,心烦 不 寨 , 心 老 不 
宁 , 血 热 吐血 , 目 赤 ,牙痛 , 消 泡 , 首 肿 疗 疮 ;外 治 湿 疹 , 湿 疮 , 耳 
道 流 脓 。 酒 黄连 善 清 上 焦 火 热 。 用 于 目 赤 ,口疮 。 姜 黄连 清 
胃 和 胃 止 哎 。 用 于 寒热 互 结 ,湿热 中 阻 , 瘤 满 呕吐 。 黄 黄连 舒 
肝 和 胃 止 哎 。 用 于 肝 胃 不 和 ,呕吐 乔 酸 , 

【用 法 与 用 量 】 2 一 5g。 外 用 适量 。 


【贮藏 3】 置 通风 干燥 处 。 
酸 刺 仁 
Suanzooren 


ZIZIPHI SPINOSAE SEMEN 


本 品 为 鼠 李 科 植 物 酸 束 Ziziphus jujuba Mill. var. spi- 
nosa (Bunge) Hu ex H. F. Chou 的 干燥 成 熟 种 子 。 秋 末 冬 初 
采 收 成 熟 果实 ,除去 果肉 和 核 壳 ,收集 种 子 ,上 晒 干 。 

【性 状 】 本 品 呈 扁 圆 形 或 扁 椭 圆 形 , 长 5 一 9mm, 宽 5 一 
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7mm, 厚 约 3mm。 表 面 紫红 色 或 紫 神色 ,平滑 有 光泽 ,有 的 有 
裂纹 。 有 的 两 面 均 呈 圆 隆 状 突起 ;有 的 一 面 较 平坦 ,中 间 有 1 
条 隆起 的 纵 线 纹 ; 另 一 面 稍 突起 。 一 端 止 陷 , 可 见 线形 种 脐 ; 
另 端 有 细小 突起 的 合 点 。 种 皮 较 脆 , 胚 乳白 色 , 子 叶 2, 浅 黄 
色 , 富 油性 。 气 微 , 味 淡 。 

【鉴别 (1) 本 品 粉末 棕 红 色 。 种 皮 栅 状 细胞 棕 红 色 , 表 
面 观 多 角形 ,直径 约 15pm, 壁 厚 , 木 化 , 胞 腔 小 ;侧面 观 呈 长 条 
形 ,外 壁 增 厚 , 侧 壁 上 .中 部 甚 厚 , 下 部 渐 薄 ;底面 观 类 多 角形 
或 圆 多 和 角形。 种 皮 内 表皮 细胞 棕 黄 色 ,表面 观 长 方形 或 类 方 
形 , 垂 周 壁 连珠 状 增 厚 , 木 化 。 子 叶 表 皮 细 胞 含 细小 草酸 钙 簇 
晶 和 方 晶 。 

(2) 取 本 品 粉末 1g, 加 甲醇 30ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 滤 过 ， 
滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
酸 更 仁 皂 苷 A 对 照 品 、 酸 束 仁 皂苷 B 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 
lml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WE B) 试 验 , 琢 取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 水 饱和 的 正 丁 醇 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 陈 
干 , 喷 以 1% 香 草 醋 硫酸 溶液 ,立即 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 粉 末 1g, 加 石油 醚 (60 一 90C)30ml, 加 热 回 
流 2 小 时 , 滤 过 , 弃 去 石油 醚 液 ,药酒 挥 干 ,加 甲醇 30ml, 加 
热 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 酸 束 仁 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶 液 。 再 取 斯 皮 诺 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ， 
吸取 上 述 三 种 溶液 各 2pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 水 饱和 的 正 丁 醇 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 1% 香 
草 醚 硫酸 溶液 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
的 蓝 色 荧光 斑点 。 

【检查 】 杂质 ( 核 壳 等 ) 不 得 过 5%%( 附 录 区 A) 。 

水 分 不 得 过 9.0%%( 附 录 区 H 第 一 法 ) 。 

总 灰分 “不 得 过 7.0%% (附录 区 K)。 

黄 曲 霉 毒 素 照 黄 曲 霉 毒素 测定 法 (附录 区 V) 测 定 。 

取 本 品 粉 末 ( 过 二 号 筛 ) 约 5g ,精密 称 定 ,加 入 氯 化 钠 3g， 
照 黄 曲 霉 毒素 测定 法 项 下 供 试 品 的 制备 方法 ,测定 ,计算 , 即 
得 。 

本 品 每 1000g 含 黄 曲霉 毒 素 B, 不 得 过 5ng, 含 黄 曲 霉 毒 
素 Gz . 黄 曲 霉 毒 素 G, . 黄 曲霉 毒素 B 和 黄 曲霉 毒素 Bi 的 总 
量 不 得 过 10kg。 

【含量 测定 】 
录 WD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B; 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 ; 燕 发 光 散 射 检测 器 检测 。 理 论 板 数 按 酸 
惠 仁 皂苷 A 峰 计算 应 不 低 于 2000。 


酸枣 仁 皂 背 A 照 高 效 液 相 色谱 法 ( 附 
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酸 囊 仁 
时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC%) 
0~15 20—40 80—60 
15~28 40 60 
28 一 30 40—70 60—>30 
30 一 32 70->100 30—0 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 酸 束 仁 皂苷 A 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 ( 过 四 号 筛 ) 约 1g ,精密 
称 定 , 置 索 氏 提取 器 中 ,加 石油 醚 (60~90C 适量, 加热 回 流 
4 小 时 , 弃 去 石油 配 液 , 药 渣 挥 去 溶剂 ,转移 至 锥 形 瓶 中 ,加 入 
70% 乙 醇 20ml, 加 热 回 流 2 小 时 , 滤 过 , 滤 潭 用 70% 乙 醇 5ml 
洗涤 ,合并 洗 液 与 滤液 ,回收 溶剂 至 干 , 残 酒 加 甲醇 溶解 ,转移 
至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 5HL、20pl, 供 试 品 溶液 
10 岂 ,注入 液 相 色谱 仪 ,测定 ,用 外 标 两 点 法 对 数 方程 计算 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 酸 惠 仁 皂 苷 A(Css Hos Ozs ) 不 得 少 
于 0.030% 。 

斯 皮 诺 素 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 册 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 为 流动 相 A, 以 水 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 335nm。 理 论 板 数 按 斯 皮 诺 
素 峰 计算 应 不 低 于 2000。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~10 12 一 19 88—>81 
10~16 19—>20 81 一 80 
16 一 22 20—>100 80—=0 
22~30 100 0 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 斯 皮 诺 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 酸 束 仁 皂苷 A[ 含 量 测定 J 项 下 的 
续 滤液 ,作为 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
1l0nl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 斯 皮 诺 素 (Css Hsz O1s ) 不 得 少 于 
0.080%。 

饮片 

【炮制 〗 “ 酸 束 仁 mcrs] 除 去 残留 核 沉 。 用 时 执 碎 。 

【性 状 】 中 鉴别 jacrzl] 【检查 了 (水 分 总 灰分 ) 【 含 
量 测定 ] 同 药材 。 

炒 酸枣 仁 ” 取 净 酸 就 仁 , 照 清 炒 法 (附录 全 D) 炒 至 鼓 起 ， 
色 微 变 深 。 用 时 的 碎 。 

本 品 形 如 酸 囊 仁 。 表 面 微 鼓 起 , 微 具 焦 斑 。 略 有 焦 香 气 ， 
味 淡 。 

【检查 】 于 水 分 mrrEl 同 药材 ,不 得 过 7.0% 。 


htt p: //www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


十 一 味 参 忒 片 ( 参 芮 片 ) 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


总 灰分 同 药 材 , 不 得 过 4.0%。 

【鉴别 】 < 含量 测定 jscrs] 同 药材 。 

【性 味 与 归 经 】 甘 、 酸 , 平 。 归 肝 、 胆 、 心 经 。 

【功能 与 主治 】 养 心 补 肝 , 宁 心安 神 , 敛 汗 , 生 津 。 用 于 
虚 烦 不 眠 , 惊 惨 多 梦 , 体 虚 多 汗 , 津 伤口 渴 。 

【用 法 与 用 量 】 10 一 15g。 


【贮藏 】 置 阴 凉 干燥 处 , 防 蛙 。 
十 一 味 参 芮 片 ( 参 芮 片 ) 
Shiyiwei Shengqi Pian 
【处 方 】 人 参 ( 去 芦 ) 黄芪 
天 麻 当归 
决明子 竟 丝 子 
鹿角 枸杞 子 
细 辛 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 , 人 参 、 细 辛 .当归 及 部 分 黄芪 分 别 
粉碎 成 细 粉 ;鹿角 锯 成 小 块 , 加 压 煎 煮 , 煎 液 备用 ;鹿角 砸 碎 ， 
和 剩余 诸 药 加 水 前 煮 二 次 ,合并 前 液 及 鹿角 前 液 , 滤 过 ,滤液 减 
压 浓缩 至 适量 ,喷雾 干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,与 上 述 细 粉 混 匀 , 制 颗 
粒 ,压制 成 1000 片 , 包 糖 衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 棕 褐 
色 ; 气 芳香 , 味 微 苦 。 

【鉴别 〗】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 草酸 钙 艇 晶 直 径 
20 一 68hpnm, 棱 角 锐 尖 ( 人 参 )。 纤 维 成 束 或 散 离 , 壁 厚 , 表 面 有 
纵 裂纹 ,两 端 断裂 成 帅 状 或 较 平 截 (黄芪 )." 薄 壁 细胞 纺锤 
形 , 壁 略 厚 ,表面 有 极 微 组 的 斜 向 交错 纹理 (当归 ) ,cj7] 

(2) 取 本 品 ,除去 包 衣 , 研 细 , 取 约 3g, 加 水 3ml 使 湿润 ， 
加 水 饱和 正 丁 醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 取 上 清 液 , 加 三 倍 
量 氮 试 液 , 摇 匀 ,放置 使 分 层 , 取 正 丁 醇 液 , 燕 干 ,残渣 加 甲醇 
0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 人 参 对 照 药材 1g, 加 水 
lml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 人 参 皂 苷 Re 对 照 品 、 人 
参 皂 苷 Rg 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lmi 各 含 2mg 的 混合 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 上 
述 三 种 溶液 各 里 5plarksi] ,分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10C 以 下 放置 
的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫酸 乙醇 
溶液 。 在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 玉 
点 。 

(3) 取 本 品 , 除 去 包 衣 , 研 细 , 取 约 "4g, 加 乙醇 40ml, 加 热 
回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 0.3%% 氢 氧化 钠 溶 液 
20ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 用 稀 盐酸 调节 pH 值 至 5 一 6, 用 乙酸 
乙 酯 25ml 振 摇 提取 ,分 取 乙 酸 乙 酯 液 ,用 铺 有 适量 无 水 硫酸 钠 

.100 。 


的 滤纸 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 液 1ml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 黄 芪 对 照 药 材 2g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 菏 层 色谱 法 (附录 人 L B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5 由 ,分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 (10 : 1) 为 展开 
剂 ,展开 , 取 出 ,了 晾 干 , 置 氨 蒸 气 中 杆 后 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 荧光 斑点 。 田 [修订 ] 

(4) 取 本 品 , 除 去 包 衣 , 研 细 , 取 约 3g, 加 乙酸 乙醚 
40ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 1g ,加 乙酸 
乙 酯 15ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
上 影 干 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。m[ 地 订 ] 

四 (5) 取 本 品 ,除去 包 衣 , 研 细 , 取 3g, 加 水 30ml, 加 热 煮沸 
30 分 钟 , 放 冷 ,离心 ,上 清 液 用 乙酸 乙 醋 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 蒸 干 , 残 渣 加 甲醇 lml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 熟 地 黄 对 照 药材 1g, 加 水 20ml, 同 法 制 成 
对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 
溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60~ 
90C)- 乙 酸 乙 酯 (1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 二 硝 
基 葵 腓 试 液 , 在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 ,在 日 光 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。mm[ 增 订 ] 

中 (6) 取 本 品 ,除去 包 衣 , 研 细 , 取 5g, 加 甲醇 30ml, 超声 
处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 10ml 使 溶解 ,再 加 盐 
酸 lml, 加 热 回 流 30 分 钟 ,立即 冷却 ,用 乙醚 振 手提 取 2 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 乙醚 提取 液 , 燕 干 ,残渣 加 三 毛 甲 烷 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取决 明子 对 照 药 材 1g, 加 甲醇 10ml， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 大 黄 酚 对 照 品 .橙黄 决 明 素 对 
照 品 ,加 无 水 无 醇 -乙酸 乙 酯 (1 : 1) 制 成 每 lml 各 含 lmg 的 
混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验， 
吸取 上 述 三 种 溶液 各 3p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 机 薄 层 板 上 ,以 
石油 醚 (30~60C)- 丙 酮 (2 : 1) 为 展开 剂 , 预 平衡 30 分 钟 , 展 
开 , 取 出 , 防 干 , 置 氨 蒸气 中 乔 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 
图 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。[ 从 订 ] 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 [DD)。 

【含量 测定 】 “人参 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WV D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 1 多 磷酸 溶液 (20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 203nm。 理 论 板 数 按 人 参 皂 苷 Rg; 峰 计算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 人 参 皂 苷 Rg! 对 照 品 、 人 参 皂 井 
Re 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 人 参 皂 音 
Rgi 0.06mg、 人 参 皂 苷 Re 0. 2mg 的 混合 溶液 , 即 得 。 
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十 全 大 补 丸 


供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 3g ,精密 称 定 , 置 索 氏 提取 器 中 ,用 乙酸 乙 酯 加 热 回 
流 3 小 时 , 弃 去 乙酸 乙 酯 液 ,药酒 挥 尽 溶剂 ,用 甲醇 回流 提取 至 
回流 液 无 色 ,提取 液 蒸 干 , 残 酒 加 水 30ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 
正 丁 醇 振 摇 提取 4 次 (30ml, 30ml,20ml,20ml) ,合并 正 丁 醇 提 
取 液 ,用 正 丁 醇 饱和 的 氨 试 液 洗涤 2 次 (30ml,20ml) ,再 用 正 丁 
醇 饱 和 的 水 50ml 洗涤 , 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 漆 加 甲醇 溶解 并 转移 至 
5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 10 一 
20pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 人 参 以 人 参 皂 苷 Rg1 (Cs Hz Ou ) 和 人 参 皂 
昔 Re(Css Hez O18) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 0. 12mg 。 自 [增订 ] 

下 天麻 [rw] 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VE D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (2 : 98) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 220nm。 理 论 板 数 按 天 麻 素 峰 计算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 天 麻 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
流动 相 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 
50ml, 称 定 重量 ,加 热 回 流 2 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 稀 乙 
醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 浓缩 至 
近 干 ,残渣 用 流动 相 溶解 ,转移 至 10ml 量 瓶 中 ,并 用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 20pl1， 
注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 天 麻 以 天 麻 素 (Cs HisO; ) 计 不 得 少 于 0. 15mg。 

【功能 与 主治 】 补 脾 益 气 。 用 于 脾气 虚 所 致 的 体 弱 、 四 
肢 无 力 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 片 ,一 日 3 次 。 


【规格 】 (1) 薄 膜 衣 ”每 片 重 0.3g 〈2) 糖 衣 片 ( 片 心 重 
0. 3g) 
【贮藏 】 密封 。 
十 全 大 补 丸 
Shiguan Dabu Wan 
【处 方 】 党 参 80g 炒 白术 80g 
茯苓 80g 炙 甘 草 40g 
当归 120g 川 营 40g 
酒 白 芍 80g 熟地 黄 120g 
和 灾 黄 区 80g 肉桂 20g 


【 制 法 】 以 上 十 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉 
末 用 炼 密 35 一 50g 加 适量 的 水 泛 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 
炼 蜜 100 一 120g 制 成 小 蜜 丸 或 ri] 大 蜜 丸 , 即 得 。 
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【性 状 】 本 品 为 棕 褐 色 至 黑 褐色 的 水 密 丸 、 小 蜜 
丸和 @[ 漠 订 ] 或 大 蜜 丸 ; 气 香 , 味 甘 而 微 辛 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 不 规则 分 枝 状 团 
块 无 色 , 遇 水 合 氧 醛 试 液 溶 化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 , 直 径 4 一 
6pm( 茯 苓 )。 联 结 乳 管 直 径 12 一 15pm, 含 细小 颗粒 状 物 (党 
参 )。 薄 壁 组 织 灰 棕色 至 黑 棕色 ,细胞 多 皱 缩 ,内 含 棕色 核 状 
物 (熟地 黄 )。 纤 维 成 束 或 散 离 , 壁 厚 , 表 面 有 纵 裂 纹 , 两 端 断 
裂 成 帅 状 或 较 平 截 ( 炙 黄 芪 )。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 售 草 酸 钙 
方 晶 ,形成 晶 纤 维 ( 炙 甘 草 )。 草 酸 钙 针 晶 细 小 ,长 10~32pm， 
不 规则 地 充 塞 于 薄 壁 细胞 中 ( 炒 白术 )。 草 酸 钙 簇 唱 直 径 18~ 
32pm, 存 在 于 薄 壁 细胞 中 , 常 排列 成 行 ,或 一 个 细胞 中 含有 数 
个 簇 晶 6 酒 白 芍 )。 薄 壁 细胞 纺锤 形 , 壁 略 厚 , 有 极 微 细 的 斜 问 
交错 纹理 (当归 )。 石 细胞 类 圆 形 或 类 长 方形 , 直径 32 ~ 
88um, 壁 一 面 非 薄 ( 肉 桂 )。 螺 纹 导管 直径 14~50pm, 增 厚 壁 
互相 连结 , 似 网 状 螺纹 导管 ( 川 营 )。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 18g, 研 细 ; 或 取 小 蜜 丸 .大 蜜 丸 18g， 
前 碎 ,cgi] 加 硅 藻 土 10g, 研 匀 ,加 乙醇 80ml, 超 声 处 理 20 分 
钟 , 滤 过 , 取 滤 液 40ml( 剩 余 的 滤液 备用 ), 蒸 干 , 残 渣 加 水 
20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 
并 提取 液 ,用 水 洗涤 3 次 ,每 次 15ml, 弃 去 水 洗 液 , 正 丁 醇 液 
燕 干 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 光 药 昔 
对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 
10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 
甲醇 -甲酸 (40 : 5 : 10 : 0.2) 为 展开 剂 ,展开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 
5%% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,加热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 备用 滤液 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 当 归 对 照 药 材 1g, 加 乙醇 10ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 WB) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 
10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 
(9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 水 蜜 丸 18g, 研 细 ; 或 取 " 小 蜜 九 或 ecwir] 大 蜜 
丸 18g, 前 碎 , 加 硅 藻 土 10g, 研 匀 ,加 乙醚 80ml, 超 声 处 理 15 
分 钟 , 弃 去 乙醚 液 ,残渣 挥 去 乙醚 ,加 甲醇 80ml, 超 声 处 理 30 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 
丁 醇 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 正 丁 醇 饱 和 的 氨 
试 液 洗涤 2 次 ,每 次 50ml, 再 用 水 20ml 洗涤 。 正 丁 醇 液 蒸 干 ， 
残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 ( 内 径 为 
1. 5cm, 柱 高 为 13cm) ,先后 以 水 50ml 和 40%% 乙 醇 40ml 洗 脱 ， 
弃 去 洗 脱 液 ,再 用 70% 乙 醇 80ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 
加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 液 。 另 取 黄 花甲 背 对 照 品 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 3 一 8p 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 
。 101 。 
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40:22:10)10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ， 
陪 和 干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 ; 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (17 : 83) 为 流动 相 ;检测 波长 为 230nm。 
理论 板 数 按 芍药 芋 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 苷 对照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
稀 乙 醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 守 丸 适量 , 研 细 , 取 约 1g， 
精密 称 定 ; 或 取 重 量 差 异 项 下 的 小 蜜 丸 或 ry] 大 蜜 九 ,前 
碎 , 混 匀 , 取 约 1. 2g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 
乙醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频率 
30kHz)1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙 醇 补足 减 失 的 重量 ， 
摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 铝 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 含 酒 白 芍 以 芍药 苷 CC: Hzs O11 ) 计 ,水 蜜 丸 每 1g 不 
得 少 于 0.55mg ,小 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 0. 40mgmci] 大 蜜 
丸 每 丸 不 得 少 于 3. 6mg。 

【功能 与 主治 】 温 补 气 血 。 用 于 气 血 两 虚 ,面色 苍白 , 气 
短 心情 , 头 晤 自 汗 , 体 倦 乏 力 , 四 肢 不 温 ,月 经 量 多 。 

【用 法 与 用 量 〗 口服 水蜜 丸 一 次 6g, 小 密 丸 一 次 
9g ,和 @[ 卉 订 大 蜜 丸 一 次 1 丸 , 一 日 2 一 3 次 。 


【规格 】 (1) 小 蜜 丸 ”每 100 粒 重 20gmrgir] 〈2) 大 蜜 
刀 ”每 九重 9g 
【贮藏 】 密封 。 
三 七 伤 药片 
Sanqgi Shangyao Pian 

【处 方 】 三 七 52. 5g 制 草 乌 52. 5g 

雪上 一 枝 茂 23g 冰片 1.05g 

骨 碎 补 492. 2g 红 花 157. 5g 

接骨 木 787. 5g 赤 芍 87. 5g 
【 制 法 】 以 上 八 味 , 除 冰片 外 , 制 草 乌 . 三 七 .雪上 一 枝 苹 


粉碎 成 细 粉 ;冰片 研 细 ; 其 余 骨 碎 补 等 四 味 加 水 前 者 二 次 ,第 
一 次 2 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 
密度 1.05(80 一 90C ), 静 置 ,吸取 上 清 液 ,浓缩 至 适量 ,加 入 
制 草 乌 .三 七 .雪上 一 枝 蒿 细 粉 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,加 入 冰片 细 
粉 , 混 匀 ,压制 成 1000 片 , 包 糖 衣 。 或 薄膜 衣 mrirl， 即 得 。 


【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 " 或 薄膜 衣 @[wir ,除去 包 衣 后 显 
棕 褐 色 ; 味 微 苦 。 
. 102， 
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【鉴别 】 (1) 取 本 品 10 片 ,除去 号 包 和 [gr] 衣 , 研 细 , 加 甲 
醇 15ml, 超 声 处 理 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 5ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 人 参 皂 苷 Rg 对照 品 、 三 七 皂苷 
Ri 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 2mg 的 混合 溶液 ,作为 对 昭 
品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
2 岂 , 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 - 正 丁 醇 -甲醇 - 
水 (2 : 4 :1:2) 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 
10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 数 分 钟 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 紫红 色 斑 点 。 

(2) 取 本 品 6 片 ,除去 吕 包 和 rt] 衣 , 研 细 , 加 甲醇 50ml, 加 
热 回 流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 
饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 25ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 正 
丁 醇 饱 和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 25ml, 正 丁 醇 液 回收 溶剂 至 干 ， 
残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ， 
5g, 内 径 为 1 一 1.5cm) 上 ,用 甲醇 50ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 回 
收 溶剂 至 干 , 残 洼 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
芍药 董 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5 一 
1l0p1l、 对 照 品 溶液 2pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 
甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2)10'C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5%% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 
至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 乌 头 碱 限量 取 本 品 30 片 ,除去 包 和 [ 任 订 衣 ， 
研 细 , 加 乙醚 150ml, 振 播 10 分 钟 , 加 氨 试 液 10ml , 振 摇 30 分 
钟 ,放置 2 小 时 ,分 取 乙 醚 液 , 回收 溶剂 至 干 ,残渣 用 无 水 乙醇 
溶解 并 转移 至 2ml 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 乌 头 碱 对 照 品 ,加 无 水 乙醇 制 成 每 lml 含 1. 0mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 
取 供 试 品 溶液 10wl、 对照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 环 己 烷 -乙酸 乙 酯 -二 乙 胺 (4 : 3 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 ， 
取出 ,上 景 干 , 喷 以 稀 碘 化 饼 钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 出 现 的 斑点 应 小 于 对 照 品 的 斑点 ,或 不 出 
现 斑 点 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高效 液 相 色 谱 法 (附录 WD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波长 为 283nm。 
理论 板 数 按 柚 皮 昔 峰 计 算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 柚 皮 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 ml 含 80pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 深 液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 , 除 去 里 包 @rtsir] 衣 , 精 
密 称 定 , 研 细 , 到 约 0. 5g, 精 密 称 定 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 称 定 
重量 ,超声 处 理 (功率 350W ,频率 50kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 
定 重 量 , 用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10ul, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 
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三 九 胃 泰 胶 讲 


本 品 每 片 含 骨 碎 补 以 柚 皮 苷 (Czr His Ow ) 计 ,不 得 少 于 
0. 50mg。 

【功能 与 主治 】 和 舒 筋 活血 , 散 次 止痛 。 用 于 跌 打 损伤 , 风 
湿 次 阻 ,关节 将 痛 ; 急 慢性 扭 挫伤 .神经 痛 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .一 次 3 片 , 一 日 3 次 ;或 遵 医 嘱 。 

【注意 】 本 品 药性 强烈 ,应 按 规定 量 服 用 ;孕妇 忌 用 ;有 
心血 管 疾病 患者 慎 用 。 

[规格] (1) 薄膜 衣 每 片 重 0.3g 〈2) 薄 膜 衣 每 片 
重 0. 35g 杜 [ 雪 订 ] 

【贮藏 】 密封 。 


三 九 霄 泰 胶囊 


Sanjiu Weitai Jiaonang 


【处 方 】 三 又 苦 九里 香 
两 面 针 木 香 
黄 芬 茯苓 
地 黄 白光 
【 制 法 】 以 上 八 味 ,加 水 鹿 者 二 次 , 滤 过 ,合并 滤液 ,滤液 


静 置 , 取 上 清 液 浓缩 成 稠 襄 , 制 粒 , 装 人 胶 事 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 胶 襄 剂 ,内 容 物 为 棕 黄色 至 深 棕 色 的 颗 
粒 和 粉末 ; 味 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 2g, 加 水 10ml 使 溶解 ,用 浓 
氨 试 液 调节 pH 值 至 12, 加 二 氯 甲烷 振 播 提取 3 次 ,每 次 
30ml, 合 并 二 氧 甲烷 液 , 燕 干 , 残 酒 加 二 氧 甲烷 0. 5ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 两 面 针 对 照 药材 1g ,加 水 50ml ,前 
者 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10~20p1、 对 照 药 材 溶液 
4p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,使 成 条 状 ,以 正 丁 醇 - 栈 
酸 -水 (7 : 1 : 2) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 
外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 0. 4g, 加 乙醇 30ml, 加 热 回流 1 小 时 ， 
放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 加 热 使 溶解 , 放 冷 ,用 盐 
酸 调节 pH 值 至 1~2, 用 乙酸 乙 酯 30ml 振 播 提取 ,分 取 乙 酸 
乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 黄 蕉 对照 药材 0. 2g ,加 乙醇 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
再 取 黄 苓 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 Iml 含 1mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 落 层 色谱 法 (附录 人 B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 
溶液 各 20l, 分 别 点 于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 - 
醋酸 (4 : 1 : 10) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 奔 以 2% 三 氧化 
铁 乙 醇 溶液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 0. 4g, 加 乙醇 30ml, 加 热 回流 1 小 时 ， 
放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 放 冷 ,残渣 加 乙醇 15ml 分 次 洗涤 , 滤 


过 ,合并 滤液 , 蒸 干 , 残 酒 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 白 芍 对 照 药 材 0.6g, 加 乙醇 20ml, 超 声 处 理 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 乙醇 1Iml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶 
液 。 再 取 芍 药 苷 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 上 述 
三 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,使 成 条 状 ， 
以 二 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40:5 : 9 : 0.2) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 脉 干 , 喷 以 5% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,105C 加 热 至 斑 
点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 0. 4g, 加 甲醇 50ml, 超声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 二 氯 甲 烷 -甲醇 (1 : 1)1ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 九 里 香 ( 千 里 香 ) 对 照 药材 
1. 5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 再 取 九 里 香 酮 对 照 品 , 加 
二 氯 甲烷 -甲醇 (1: 1) 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 
溶液 tpl、 对 照 药材 溶液 及 对 照 品 溶液 各 lx, 分 别 点 于 同 
一 用 4% 草酸 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲 烷 - 甲 
醇 (23 : 1) 为 展开 剂 ,在 用 展开 剂 预 人 饱和 1 小 时 的 展开 入 
内 展开 ,取出 , 景 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I L) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 -磷酸 盐 缓 冲 溶液 [0.05mol/L 磷酸 二 氢 
钾 溶 液 -0. 05mol/L 磷酸 溶液 (2 : 3)](45 : 55) 为 流动 相 ; 检 
测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 董 峰 计 算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 Iml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 。” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 , 取 约 0. 5g ,精密 称 定 , 加 水 60ml, 加 热 使 溶解 , 放 冷 ， 
转移 至 100ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,精密 量 取 
10ml, 加 lmol/L 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 3, 加 乙酸 乙 酯 振 播 
提取 4 次 ,每 次 30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 溶液 ,回收 乙酸 乙 酯 , 蒸 
干 ,残渣 加 甲醇 使 溶解 ,转移 至 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10p1, 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄 芬 以 黄 芬 苷 (Ca HisOi ) 计 ,不 得 少 于 四 
7. 5M[ 修 订 ] mg 。 

【功能 与 主治 】 清热 燥 湿 , 行 气 活血 , 柔 肝 止痛 。 用 于 湿 
热 内 蕴 \、 气 沾 血 瘀 所 致 的 胃痛 , 症 见 腕 腹 隐痛 、 饱 胀 反 酸 、 恶 心 
呕吐 、 嗜 杂 纳 减 ; 浅 表 性 胃炎 糜烂 性 胃炎 ,萎缩 性 胃炎 见 上 述 
证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 一 4 粒 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 胃 寒 患者 慎 用 ; 鼠 油 腻 、 生 冷 、 难 消化 食物 。 
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女 金丸 


【规格 】 每 粒 装 0. 5g 

【贮藏 】 密封 。 

注 : 九 里 香 ”为 芙 和 理科 植物 千里 香 Murraya paniculata 
〈L. )Jack 的 干燥 叶 和 带 叶 嫩 枝 。 


女 金 丸 
NuUjin Wan 

【处 方 〗 当归 140g 白 芍 70g 
川 营 70g 熟地 黄 70g 
党 参 55g 炒 白术 70g 
茯苓 70g 甘草 70g 
肉桂 70g 益母草 200g 
牡丹 皮 70g 没 药 ( 制 )70g 
醋 延 胡 索 70g 莹 本 70g 
白芷 70g 黄 芬 70g 
白 蕉 70g 醋 香 附 150g 
砂 仁 50g 陈皮 140g 
烛 赤 石 脂 70g 鹿角 箱 150g 
阿胶 70g 


【 制 法 】 以 上 二 十 三 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 
100g 粉末 用 炼 蜜 35 一 50g 加 适量 的 水 制 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 
丸 ; 或 加 炼 蜜 120 一 150g 制 成 小 蜜 丸 或 rw] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐 色 至 黑 棕色 的 水 密 丸 、 小 蜜 丸 
或 mrsi] 大 蜜 丸 ; 气 芳 香 , 味 甜 . 微 苦 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 糊 化 淀粉 粒 团 块 
淡 黄色 ( 延 胡 索 ) 。 不 规则 分 枝 状 团 块 无 色 , 遇 水 合 氯 醛 试 液 
溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 ,直径 4 一 6um( 茯 苓 ) 。 非 腺 毛 1 一 3 
细胞 , 稍 弯 曲 , 壁 有 疣 状 突起 (益母草 )。 草 酸 钙 方 晶 成 片 存在 
于 薄 壁 组 织 中 (陈皮 )。 纤 维 单个 散在 ,长 梭 形 ,直径 24 一 
50pm, 壁 厚 , 木 化 (肉桂 )。 内 种 皮 厚 壁 细 胞 黄 棕 色 或 棕 红 色 ， 
表面 观 类 多 角形 , 壁 厚 , 胞 腔 含 硅 质 块 ( 砂 仁 ) 。 纤 维 束 周围 薄 
壁 细胞 含 草酸 钙 方 唱 , 形 成 晶 纤 维 (甘草 )。 韧 皮 纤 维 淡 黄 色 ， 
梭 形 , 壁 厚 , 筷 沟 细 ( 黄 蕉 )。 纤 维 成 束 , 红 棕 色 或 黄 棕色 , 壁 其 
厚 ( 香 附 )。 薄 壁 组 织 灰 棕色 至 黑 棕 色 , 细 胞 多 皱 缩 , 内 含 棕色 
核 状 物 (熟地 黄 )。 薄 壁 细胞 纺锤 形 , 壁 略 厚 ,有 极 微 细 的 斜 向 
交错 纹理 (当归 ) 。 不 规则 块 片 半 透 明 ,边缘 折光 较 强 ,表面 有 
纤细 短 纹理 和 小 孔 及 细 有 裂隙 (鹿角 霜 ) 。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 10g, 研 碎 ; 或 取 " 小 蜜 丸 或 @t 订 大 蜜 
丸 18g, 剪 碎 , 置 500ml 圆 底 烧瓶 中 ,加 水 200ml, 连 接 挥发 油 
测定 器 , 自 测定 器 上 端 加 水 至 刻度 并 溢 流 入 烧瓶 时 为 止 ,再 加 
入 石油 醚 (60~90'C)1ml, 连 接 回流 冷凝 管 ,加 热 并 保持 微 沸 
1 小时, 放 冷 ,取石 油 醚 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 丹 皮 酚 对 照 
品 , 加 石油 醚 (60 一 90C) 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
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液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 用 1% 氧 氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 脉 
干 , 喷 以 2%% 三 氯 化 铁 乙醇 溶液 -盐酸 (50 : 1) 的 混合 溶液 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
班 点 。 

《3) 取 桂皮 醛 对 照 品 , 加 石油 醚 (60 一 90C ) 制 成 每 lml 含 
0. 5pl 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 
验 , 吸 取 [ 鉴 别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 5pl 与 上 述 对 照 品 溶液 
2p1, 分 别 点 于 同一 用 1%% 氢 氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 石油 醚 (60~90C)- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 二 硝 基 葵 肝 乙 醇 试 液 ,放置 30 分 钟 至 广 点 显 
色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 水 蜜 丸 5g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 九 或 rwir] 大 蜜 丸 
9g , 剪 碎 ,加 水 60ml, 搅 拌 使 溶 散 , 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 , 离 
心 , 取 上 清 液 ,用 稀 盐酸 调 pH 值 至 1~2, 离 心 , 取 上 清 液 , 滤 
过 ,滤液 通过 732 氧 型 阳离子 交换 树脂 柱 ( 内 径 为 9mm, 柱 
高 为 15cm) ,流速 为 每 分 钟 1.0 一 1.5ml, 以 水 洗 至 洗 脱 液 近 
无 色 , 弃 去 洗 脱 液 , 再 以 氨 深 液 (15 一 100)30ml 洗 脱 ,收集 洗 
脱 液 ,水 浴 蒸 干 ,残渣 用 80% 乙 醇 10ml 分 次 溶解 ,加 在 活性 
炭 -中 性 氧化 铅 柱 (活性 炭 100 目 以 上 ,0.3g; 中 性 氧化 铝 
100 一 200 目 ,2g; 混 匀 , 装 柱 ,内 径 为 15mm) 上 ,用 80% 乙 醇 
20ml 洗 脱 ,收集 流出 液 与 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 漆 加 甲醇 0. 5ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 酸 水 苏 碱 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 
每 lml 含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 5nl, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 -乙酸 乙 酯 -盐酸 (8 : 1 : 3) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 12 小 时 以 上 , 喷 以 稀 碘 化 馆 钾 试 液 ,放置 
2.5 小 时 ,再 次 喷 稀 碳化 饼 钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 昭 
品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 水 蜜 丸 10g, 研 碎 ,加 浓 氨 试 液 5ml; 或 取 " 小 
蜜 丸 或 @r 订 大 蜜 丸 18g, 剪 碎 ,加 硅 藻 土 10g, 研 匀 ,加 浓 氮 试 
液 10ml, 密 塞 , 振 摇 ,放置 10 分 钟 ,加 三 握 甲 烷 60ml, 加热 回 
流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 10ml, 用 0. 5mol/L 盐酸 溶液 
振 摇 提取 2 次 ,每 次 10ml, 合 并 提取 液 , 加 浓 氮 试 液 5ml( 使 
pH 值 至 11 以 上 ) ,用 三 氯 甲 烷 振 播 提取 2 次 ,每 次 10ml, 合 
并 三 氯 甲烷 液 ,水 浴 蒸 干 ,残渣 用 三 氯 甲 烧 溶解 使 成 0. 5ml， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 延 胡 索 对 照 药材 0. 5g, 加 浓 氨 试 液 
0. 5ml, 振 播 ,放置 10 分 钟 , 加 三 氯 甲烷 20ml, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 
10~20p1、 对 照 药 材 溶液 10p1, 分 别 点 于 同一 用 1%% 氢 氧化 钠 
溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 莱 - 丙 酮 (9 : 2) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 馈 钾 试 液 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 主 斑 点 。 

(6) 取 本 品 水 蜜 丸 5g, 研 碎 ; 或 取 于 小 蜜 丸 或 mi 大 蜜 丸 
9g, 前 碎 , 加 硅 藻 土 5g, 研 匀 , 加 甲醇 50ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 5ml 使 溶解 ,用 脱脂 棉 滤 过 ,滤液 通 
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小 儿 退 热合 剂 " (小 儿 退 热 口 服 液 )mrirz] 


过 D101 型 大 孔 吸 附 树 脂 柱 (16~60 目 , 内 径 为 1. 5cm, 柱 高 
为 15cm) ,流速 为 每 分 钟 1.0 一 1. 5ml, 依 次 以 水 ,30% 乙 醇 各 
50ml 洗 脱 , 弃 去 洗 脱 液 , 继 用 70% 乙 醇 50ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 
液 , 蒸 干 , 残 酒 用 50% 乙 醇 5ml 溶解 ,通过 聚 酰胺 柱 (100 一 
200 目 ,1g, 内 径 为 lcm, 湿 法 装 柱 ), 用 50% 乙 醇 10ml 洗 脱 ， 
收集 流出 液 及 洗 脱 液 ,备用 ; 继 用 乙醇 10ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 
液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 Iml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 
蕉 对照 药材 0. 1g, 加 甲醇 5ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 摇 匀 , 静 置 ， 
取 上 清 液 作为 对 照 药 材 溶液 。 再 取 黄 苓 董 对 照 品 ,加 甲醇 制 
成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 YW B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 4 中, 分别 点 于 同一 聚 
酰胺 薄膜 上 ,以 醋酸 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 , 喷 以 1% 三 
毛 化 铁 乙 醇 溶液 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 
品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(7) 取 [鉴别 (6) 项 下 的 备用 溶液 ,水 浴 蒸 去 乙醇 ,加 水 至 
约 5ml, 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 2 次 ,每 次 5ml, 水 溶液 备用 ; 合 
并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 陈 皮 对 照 药材 0. 1g, 加 甲醇 5ml, 超声 处 理 10 分 钟 ， 
静 置 , 取 上 清 液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 毛 甲 烷 - 甲 醇 -水 (28 : 10 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 脉 
干 , 喷 以 三 氯 化 铝 试 液 ,在 105C 加 热 约 5 分 钟 , 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(8) 取 [鉴别 ](7) 项 下 的 备用 水 溶液 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 
振 摇 提取 2 次 ,每 次 8ml, 合 并 正 丁 醇 提 到 液 , 蒸 干 , 残 酒 用 甲 
醇 5ml 分 次 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,2g, 内 径 
为 lcem) 上 ,用 80% 甲 本 20ml 洗 脱 , 收 集 流出 液 及 洗 脱 液 ， 
蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 男 取 芍 药 
昔 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 } 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
5 让, 分 别 点 于 同一 用 1% 氨 氧化 钠 溶 液 制备 的 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 18 : 10) 
10C 以 下 放置 分 层 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
晓 以 2%% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 105 避 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 的 有 关 规 定 ( 附 录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 YL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硕 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 且 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (12 : 13 : 75) 为 流动 
相 (必要 时 ,每 次 进 样 测定 后 增加 乙 且 的 比例 ,尽快 冲 出 杂质 
成 分 ;检测 波长 为 284nm。 理 论 板 数 按 橙 皮 苷 峰 计 算 应 不 低 
于 7000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 30kg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 本 品 水 蜜 丸 适量 , 研 碎 ,了 到 约 


0. 7g ,精密 称 定 ; 或 取 重 量 差异 项 下 的 小 蜜 丸 或 mo 说 大 蜜 
丸 , 剪 碎 , 混 匀 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 
入 80% 甲 醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 400W, 频 
率 40kHz)15 分 钟 使 溶 散 ,加 热 回 流 40 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重 
量 , 用 80% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 陈皮 以 橙 皮 昔 (Cz Hss O1s ) 计 ,水 蜜 丸 每 lg 不 得 
少 于 1. 4mg 和 小 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 0. 89mgjmt%i 大 蜜 丸 每 
丸 不 得 少 于 8. 0mg。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【功能 与 主治 】 益 气 养 血 , 理 气 活 血 , 上 止痛。 用 于 气 血 两 
虚 、 气 沾 血 瘀 所 致 的 月 经 不 调 , 症 见 月 经 提前 、 月 经 错 后 、 月 经 
量 多 、 神 疲乏 力 .经 水 淋漓 不 净 .行经 腹痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水 蜜 丸 一 次 5g," 小 蜜 丸 一 次 9g 
《45 丸 ) ,和 [地 订 ] 大 密 九 一 次 1 九 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 

【规格 】 (1) 水 蜜 丸 每 10 丸 重 2g 里 (2) 小 蜜 丸 每 
100 九重 20gmrwi]j 《3) 大 密 丸 ”每 丸 重 9g 

【贮藏 】 密封 。 


小 儿 退 热合 剂 *( 小 儿 退 热 口服 液 }mrirEi 
Xiao’er Tuire Heji 


Xiao’er Tuire Koufuye 


【处 方 〗 大 青 叶 150g 板蓝根 90g 
金银花 90g 连 疾 90g 
板子 90g 牡丹 皮 90g 
黄 芬 90g 淡 竹 叶 60g 
地 龙 60g 重 楼 45g 
柴 胡 90g 白 葡 60g 


【 制 法 】 以 上 十 二 味 , 牡 丹 皮 、 柴 胡 、 连 翘 用 水 蒸气 蒸 
馅 ,收集 蒸馏 液 , 药 渣 与 其 余 大 青 叶 等 九 味 加 水 前 煮 二 次 ， 
每 次 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 
1.15~1. 20(80C ) 的 清 襄 , 加 乙醇 使 含 醇 量 达 70%, 静 置 ， 
取 上 清 液 滤 过 ,回收 乙醇 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.20 一 1.25 
(80C) ,加 水 搅 匀 , 静 置 , 取 上 清 液 , 滤 过 。 另 取 芒 糖 400g 
制 成 糖浆 ,与 上 述 药 液 及 蒸 馅 液 合并 ,加 入 甜菊 素 2g、 葵 四 
酸 钠 或 山梨 酸 钾 2g, 加 水 至 1000ml, 搅 匀 , 滤 过 , 灌 装 , 灭 菌 ， 
即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 红 褐色 的 液体 ; 气 芳香 , 味 苦 . 辛 、 微 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 Iml, 加 75%% 乙 醇 2ml, 摇 匀 ，, 作 为 供 
试 品 溶液 。 另 取 黄 苓 背 对 照 品 、 绿 原 酸 对 照 品 ,分 别 加 75% 
乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 癌 溶液 。 照 薄 层 

。 105 。 
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天 和 追 风 谊 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 1~2pl1, 分 别 点 
于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 , 以 醋酸 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 
紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 5ml, 燕 至 近 王 ,残渣 加 丙酮 2ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 板 子音 对 照 品 ,加 丙酮 制 成 每 lml 含 
0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5u, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ， 以 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 (3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,有 晾 干 , 距 
以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105 必 加 热 至 广 点 显 色 清晰 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑 
点 。 

(3) 取 本 品 10ml, 加 水 10ml, 播 匀 , 用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 乙醚 液 , 水 液 备用 ,乙醚 液 挥 干 ,残渣 加 丙酮 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 丹 皮 酚 对 照 品 ,加 丙酮 制 
成 每 Iml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 页 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5ul, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 己 烷 -乙酸 乙 醋 (5 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 ,了 晾 干 , 喷 以 盐酸 酸 人 性 5% 三 氯 化 铁 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 
至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 水 液 , 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提 
取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 试 液 洗 涤 2 次 ,每 次 
20ml, 弃 去 氨 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 连 疙 对 照 药 材 2g, 加 乙醇 50ml, 加 热 回 
流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 30ml 微 热 使 溶解 , 滤 
过 ,滤液 用 乙醚 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 弃 去 乙醚 液 ,水 液 
同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 再 取 连 旋 背 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 
lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
W B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
菏 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 丙 酮 -甲醇 -甲酸 (12 : 2.5 : 2 : 0.2) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 
加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.10( 附 录 WE A) 。 

pH 值 应 为 4.0 一 6.0( 附 录 而 G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ]) 。 

【含量 测定 】 杖 子 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 238nm。 
理论 板 数 按 板子 苷 峰 计 算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 析 子 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
流动 相 制 成 每 lml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 lml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 
10~20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

。106 . 


本 品 每 1ml 含 横 子 以 杠 子 苷 (Ci Hzs Ow ) 计 ,不 得 少 于 
0. 75mg。 

黄蓉 ” 照 高效 液 相 色 谱 法 (附录 YL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 -磷酸 (47 : 53 : 0.2) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 278nm。 理 论 板 数 按 黄花 车 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
50%% 甲 醇 制 成 每 lml 含 30ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 1ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,加 50% 甲 醇 适量 ,超声 处 理 ( 功 率 300W, 频 率 40kHz) 
5 分 钟 , 加 50% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
5 由 ,注入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 黄 蕉 以 黄 芬 苷 (Ca His Ou ) 计 ,不 得 少 于 
1. 1mg。 

【功能 与 主治 】 下 风 解 表 , 解 毒 利 咽 。 用 于 小 儿 外 感 风 
热 所 致 的 感冒 , 症 见 发 热 恶 风 、 头 痛 目 赤 、 咽 喉 肿 痛 ; 上 呼吸 道 
感染 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 五 岁 以 下 一 次 10ml, 五 岁 至 十 岁 
一 次 20 一 30ml ,一 日 3 次 ;或 遵 医嘱 。 


【规格 】 (1) 每 支 装 10ml (2) 每 瓶装 100ml 
【贮藏 】 密封 。 
天 和 追 风 谊 
Tianhe Zhuifeng Gao 

【处 方 】 生 草 乌 麻黄 

细 辛 羌活 

乌 药 白芷 

高 良 姜 独活 

威 灵 仙 生 川 乌 

肉桂 红 花 

桃仁 苏 木 

赤 芍 乳香 

没 药 当归 

蝇 蚂 蛇 虹 

海风 藤 牛 膝 

续 断 香 加 皮 

红 大 戟 魔 香 酮 

龙 血 竭 肉桂 油 

冰片 薄荷 脑 

辣椒 浸 谊 丁香 罗勒 油 

樟脑 水 杨 酸 甲 酯 


【 制 法 】 以 上 三 十 四 味 , 除 魔 香 酮 \ 龙 血 竭 、 肉 桂 油 、 冰 
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片 .薄荷 脑 .辣椒 浸 高 .丁香 罗勒 油 、. 樟 脑 . 水 杨 酸 甲 酯 外 ,其 
余生 草 乌 等 二 十 五 味 粉 碎 成 粗 粉 ,用 90% 乙 醇 回 流 提取 ， 
滤 过 ,滤液 回收 乙醇 浓缩 成 相对 密度 约 1.05(60TC ) 的 清 
育 , 加 入 上 述 魔 香 酮 \. 龙 血 竭 ,肉桂 油 . 冰 片 、 薄 荷 脑 "六 
椒 浸 谊 cre]、 丁 香 罗 勒 油 、 樟 脑 、 水 杨 酸 甲 栈 .月桂 氮 草 
酮 , 混 匀 , 另 加 3.7 一 4.0 倍 重 的 天 然 橡胶 或 合成 橡胶 、 松 
香 等 制 成 的 基质 , 制 成 涂料 ,进行 涂 襄 , 切 段 , 盖 衬 , 切 成 小 
块 , 即 得 。 

【性 状 】 
胶 高 ; 气 芳香 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 1 片 ,除去 盖 衬 ,前 碎 , 加 甲醇 10ml， 
超声 处 理 45 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 至 近 干 , 放 冷 ,加 甲醇 1ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 、 独 活 对照 药材 各 
0. 5g, 分 别 加 甲醇 5ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5pl\ 两 种 对 照 药 材 溶液 
各 2u1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C)- 
乙醚 -甲酸 (5 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 
灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 4 片 ,除去 盖 衬 , 剪 碎 , 置 500ml 烧瓶 中 ,加 水 
250ml, 连 接 挥发 油 测定 器 , 自 测 定 器 上 端 加 水 使 充满 刻度 部 
分 ,并 溢 流 入 烧瓶 时 为 止 , 再 加 乙酸 乙 酯 5ml, 加 热 回流 40 分 
钟 , 放 冷 ,分 取 乙 酸 乙 酯 液 , 置 已 盛 有 无 水 硫酸 钠 约 2g 的 试管 
中 , 振 摇 使 溶液 澄清 ,了 到 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 樟 脑 对 
照 品 .薄荷 脑 对 照 品 .冰片 对 照 品 . 丁 香 酚 对 照 品 ,加 乙酸 乙醚 
制 成 每 1ml 各 含 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 
法 (附录 VW E) 试 验 , 以 聚 乙 二 醇 20 000(PEG-20M) 为 固定 相 
的 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 内 径 为 0.53mm, 膜 厚度 为 lpm); 
柱 温 为 程序 升温 ,初始 温度 为 130C ,以 每 分 钟 15 它 的 速率 升 
温 至 180'C ,保持 6 分 钟 ; 分 流 进 样 ,分 流 比 为 10 : 1。 分 别 吸 
取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 1~2pl, 注 入 气相 色谱 仪 。 供 
试 品 色 谱 中 ,应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保 留 时 间 相 同 的 色 
谱 峰 。 

【检查 】 乌 头 碱 限 量 取 本 品 2 片 , 除 去 盖 衬 , 剪 碎 ， 
加 甲醇 50ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 漂 及 容器 用 甲醇 
20ml 分 次 洗涤 ,合并 滤液 , 蒸 干 ,残渣 加 1%% 盐 酸 溶 液 
20ml 使 溶解 ,用 饱和 氧 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 12, 用 三 
毛 甲 烧 振 摇 提取 3 次 ,每 次 30ml, 合 并 三 氯 甲烷 液 , 蒸 干 ， 
残渣 加 三 氯 甲 烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 乌 头 
碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 无 水 乙醇 制 成 每 1Iml 含 2mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 环 己 烷 -乙酸 乙 酯 -二 乙 胺 (8 : 2 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 饼 钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 品 色谱 相应 位 置 上 出 现 的 斑点 应 小 于 对 照 品 的 辛 
点 ,或 不 出 现 斑点 。 

黏附 性 ” 取 本 品 ( 剪 成 70mmxX 25mm)5 片 , 作 为 供 试 品 。 


本 品 为 黄 棕色 至 淡 红 棕色 的 片 状 或 带 孔 片 状 模 
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照 贴 膏 剂 恭 附 力 测定 法 (附录 到 下 第 二 法 ) 测 定 , 取 供 试 品 固定 
于 试验 板 表面 , 沿 供 试 品 长 度 方 向 加 载 200g 夸 码 , 置 36C 士 2C 
恒温 箱 内 30 分 钟 ,取出 ,测量 供 试 品 在 试验 板 上 的 位 移 值 , 即 得 。 

本 品 平均 位 移 值 不 得 大 于 2. 5mm。 

含 户 量 取 本 品 ,用 三 握 甲 烷 作 溶剂 ,依法 (附录 I I 第 
一 法 ) 检 查 , 每 100cm? 含 襄 量 不 得 少 于 1.7g; 带 孔 片 状 橡 胶 
谊 每 100cm? 不 得 少 于 1. 6g。 

其 他 ”应 符合 贴 膏剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 乙 有 捕 -0.1%% 磷酸 溶液 (10 : 90) 为 流动 相 ; 检 
测 波长 为 207nm。 理 论 板 数 按 盐酸 麻黄 碱 峰 计算 应 不 低 于 
3000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 。” 取 盐 酸 麻 黄 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 流动 相 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 2 片 ,除去 盖 衬 , 剪 碎 , 置 
125ml 圆 底 烧 瓶 中 ,加 1% 盐酸 溶液 50ml, 加热 回流 3 小 
时 , 放 冷 , 滤 过 ,残渣 用 1% 盐 酸 溶液 30ml 分 3 次 洗涤 , 合 
并 酸 液 ,用 氢 氧 化 钠 的 饱和 溶液 调节 pH 值 至 12, 用 乙醚 
振 扬 提取 4 次 (40ml, 30ml,30ml,30ml) ,合并 乙醚 液 ,加 
盐酸 乙醇 溶液 (1 一 20)3ml, 混 匀 , 低 温 回 收 溶剂 至 干 ,残渣 
加 50%% 甲 醇 适 量 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 
目 ,1. 5g, 内 径 为 1cm) 上 ,用 50%% 甲 醇 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 
约 9ml 于 10ml 量 瓶 中 ,用 50% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 100cm? 含 麻黄 以 盐酸 及 黄 碱 (Cio His NO， HCl) 
计 , 不 得 少 于 100pg。 

【功能 与 主治 】 温 经 散 寒 , 祛 风 除湿 ,活血 止痛 。 用 于 风 
寒 湿 闭 阻 . 瘀 血 阻 络 所 致 的 阅 病 , 症 见 关节 疼痛 ,局 部 县 风寒 ， 
腰 缘 痛 , 届 伸 不 利 , 四 肢 麻 木 。 

【用 法 与 用 量 】 外 用 , 贴 患处 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 偶 见 皮肤 过 敏 反应 。 皮 肤 过 敏 者 慎 
用 ,皮肤 破损 处 不 宜 贴 用 。 

【规格 】 7cmX 10cm 

【贮藏 】 密封 。 

附 :辣椒 漫 喜 

[ 制 法 ] 取 辣 椒 200g, 粉 碎 成 粗 粉 ,用 90% 乙 醇 淄 涡 2 
小 时 以 上 ,加 热 回流 提取 三 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1.5 小 
时 ,第 三 次 1 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 10 
(55C) 的 浸 襄 , 即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 深 红色 的 稠 厚 液体 ; 味 极 羔 。 

[检查 ] 相对 密度 ”应 为 1.05~1.20(55"C)( 附 录 砚 A)。 

其 他 应 符合 流 浸 膏剂 与 浸 癌 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 
《附录 工 O) 。 

[含量 测定 ] 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 
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天 麻 丸 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 1% 磷 酸 溶液 (46 : 54) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 205nm。 理 论 板 数 按 辣椒 素 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 辣 椒 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 lg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 50ml 
量 瓶 中 ,加 入 80% 乙 醇 40ml, 超声 处 理 ( 功 率 400W, 频 率 
40kHz)10 分 钟 , 放 冷 , 加 80% 乙 醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 至 刻度 , 揪 匀 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
1l0pl, 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 辣 椒 素 (Ce Hzr NO; ) 不 得 少 于 0. 20%。 

[贮藏 】 密封 。 


天 麻 丸 


Tianma Wan 


【处 方 】 天 麻 60g 羌活 100g 
独活 50g 盐 杜仲 70g 
牛 膝 60g 粉 草药 60g 
附子 ( 制 )10g 当归 100g 
地 黄 160g 玄 参 60g 


【 制 法 】 以 上 十 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉 
末 用 炼 蜜 40 一 50g 加 适量 的 水 泛 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 
炼 蜜 90 一 110g 制 成 小 蜜 丸 或 @r 订 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑 褐 色 的 水 赛 丸 或 黑色 的 "小 蜜 丸 
或 @rgwi] 大 蜜 丸 ; 气 微 香 , 味 微 甜 . 略 苦 麻 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 草酸 钙 针 晶 成 束 
或 散在 ,长 25 一 48pnm( 天 嘛 ) 。 石 细胞 黄 棕色 或 无 色 , 类 长 方 
形 、 类 圆 形 或 形状 不 规则 , 层 纹 明 显 ,直径 约 94pm( 玄 参 ) 。 橡 
胶 丝 条 状 或 扭曲 成 团 , 表 面 带 颗粒 性 ( 盐 杜 仲 )。 薄 壁 组 织 
棕色 至 黑 棕色 ,细胞 多 皱 缩 , 内 含 棕色 核 状 物 ( 地 黄 )。 油 管 含 
棕 黄 色 分 泌 物 ,直径 约 100km( 当 归 )。 草 酸 钙 砂 晶 存 在 于 薄 
壁 细胞 中 ( 牛 膝 )。 木 化 薄 壁 细胞 淡 黄 色 或 黄色 ,成 片 或 单个 
散在 ,长 椭圆 形 .纺锤 形 或 长 梭 形 ,一端 常 狭 尖 或 有 分 枝 , 壁 稍 
厚 , 纹 孔 横 裂 锋 状 , 孔 沟 明显 ( 粉 草 蓄 ) 。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 5g, 研 碎 , 加 水 饱和 的 正 丁 醇 30ml; 或 
取 昌 小 蜜 丸 ,mru%i 订 大 蜜 丸 8g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 5g, 研 匀 , 加 水 
饱和 的 正 丁 醇 60ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 
用 水 2ml 溶解 ,加 在 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 ( 内 径 为 lcm, 柱 
高 为 16cm) 上 , 先 用 水 15ml 以 每 分 钟 0. 5ml 的 流速 洗 脱 ,再 
用 10% 乙 醇 40ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 天 麻 对 照 药材 0. 5g, 加 水 饱 
和 的 正 丁 醇 10ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 天 麻 素 对 照 
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品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 Img 的 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 YW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 1 一 2 由、 对 照 药 材 溶液 和 对 
照 品 溶液 各 341, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 - 
乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (8 : 1 : 3 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
景 干 , 喷 以 10% 磷 钻 酸 乙醇 溶液 ,在 110'C 加 热 至 斑点 显 色 
清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 水 蜜 丸 5g, 研 碎 , 或 取 里 小 蜜 丸 .mtg% 订 大 蜜 丸 
8g, 前 碎 , 加 硅 藻 土 2g , 研 匀 ,加 石油 醚 (60 一 90C)20ml, 加热 
回流 20 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 羌 活 对 照 药 材 0. 5g, 加 石油 本 
《60 一 90C)20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 菠 层 色谱 法 ( 附 
录 W 了 B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10p1、 对 照 药 材 溶液 3 一 5 ,分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 
(2 :1:1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 1%% 香 草 醛 硫酸 
溶液 ,在 105C 加 热 约 5 分 钟 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 一 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 当归 对 照 药材 0.2g, 加 乙醚 10ml, 加热 回 流 20 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 lml 使 溶解 ,作为 对 照 药 
材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YI B) 试 验 , 吸 取 [ 鉴 别 ](3) 项 下 
的 供 试 品 溶液 5pl 和 上 述 对 照 药材 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 一 相同 颜色 的 荧光 主 
斑点 。 

(5) 取 本 品 水 蜜 丸 10g, 研 碎 ;或 取 里 小 蜜 丸 .rm%i 订 大 蜜 丸 
12g, 剪 碎 ,加 硅 蔬 土 6g, 研 匀 ，, 加 乙醚 40ml, 加 热 回 流 20 分 
钟 , 滤 过 , 取 药 渣 , 挥 尽 乙醚 ,加 70% 乙 醇 60ml, 加 热 回流 1 小 
时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 中 加 入 盐酸 2ml, 加热 回 流 1 小 时 ,浓缩 
至 约 5ml, 加 水 10ml, 用 石油 醚 (60 一 90C ) 振 摇 提 取 2 次 ,每 
次 20ml, 合 并 石油 醚 液 , 燕 干 , 残 酒 加 乙醇 lml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 牛 膝 对 照 药材 1g, 加 乙醚 40ml, 同 法 制 成 
对 照 药材 溶液 ,再 取 齐 墩 果 酸 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试 
验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10pl、 对 照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 54l， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60 一 90C )- 三 氯 甲 
烷 - 甲 醇 (5 : 10 : 0.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 约 5 分钟。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 药 材 色 谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -0. 1% 磷 酸 溶液 (58 : 42) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 320nm; 柱 温 为 45 。 理 论 板 数 按 异 欧 前 胡 素 峰 计 算 应 
不 低 于 20 000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 异 欧 前 胡 素 对 照 品 和 蛇 床 子 素 对 
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照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 10ug 的 混合 溶 
液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 刀 适量 , 研 碎 , 混 匀 , 取 
lg, 精 密 称 定 ;或 取 重 量 差异 项 下 的 小 蜜 丸 或 ry] 大 密 丸 ,前 
碎 , 混 匀 , 取 5g, 精 密 称 定 , 精 密 加 入 硅 藻 土 5g, 研 匀 , 取 4g, 精 密 
称 定 。 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 , 浸 
泡 过 夜 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10p1l, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 芜 活 和 独活 以 异 欧 前 胡 素 (Ce Hi O;) 和 蛇 床 子 素 
(CsHeOs) 的 总 量 计 ,水 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 0.2mg 寻 小 蜜 丸 每 
lg 不 得 少 于 0. 13mgimrat 说 大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 1. 2mg。 

【功能 与 主治 】 祛 风 除 湿 , 通 络 止痛 ,补益 肝 肾 。 用 于 风湿 
瘀 阻 . 肝 肾 不 足 所 致 的 痹 病 , 症 见 肢体 拘 挛 、 手 足 麻木 . 腰 腿 疫 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水 蜜 丸 一 次 6g," 小 蜜 九 一 次 
9g; 和 [者] 大 蜜 丸 一 次 1 丸 , 一 日 2~3 次。 


【注意 】 孕妇 慎 用 。 
【规格 】 (1) 小 蜜 丸 每 100 九重 20gmci 说 《2) 大 蜜 
丸 每 丸 重 9g 
【贮藏 】 密封 。 
五 福 化 毒 丸 
Wufu Huadu Wan 
【处 方 〗 水 牛角 浓缩 粉 20g 连播 60g 
青 袋 20g 黄连 5g 
炒 牛 劳 子 50g 玄 参 60g 
地 黄 50g 桔梗 50g 
芒硝 5g 赤 芍 50g 
甘草 60g 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 , 除 水 牛角 浓缩 粉 外 ,其 余 连 考 等 十 
味 粉碎 成 细 粉 ;将 水 牛角 浓缩 粉 研 细 , 与 上 述 粉 未 配 研 , 过 篇 ， 
混 匀 。 每 100g 粉末 用 炼 蜜 45 一 55g 和 适量 的 水 泛 九 ,干燥 ， 
制 成 水 蜜 丸 ;或 加 炼 密 100 一 120g 制 成 "小 蜜 刀 或 @c#i] 大 蜜 
丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑色 的 水 蜜 丸 .小 蜜 丸 mri] 或 大 蜜 
丸 ; 味 甜 . 微 苦 咸 。 

【 监 别 】 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 : 不 规则 块 片 或 颗 
粒 蓝 色 ( 青 黛 )。 联 结 乳 管 直径 14~25pm, 含 淡 黄 色 颗 粒状 物 
(桔梗 )。 石 细胞 黄 棕色 或 无 色 , 类 长 方形 、 类 贺 形 或 形状 不 规 
则 , 层 纹 明显 ,直径 约 94um( 玄 参 )。 内 果皮 石 细胞 表面 观 呈 
尖 梭 形 或 长 圆 形 , 镶 赂 紧密 ,侧面 观 类 长 方形 或 长 条 形 , 壁 厚 ， 
木 化 , 纹 孔 横 长 ( 炒 牛 薄 子 )。 纤 维 束 鲜 黄色 , 壁 稍 厚 , 纹 孔明 
显 (黄连 )。 纤 维 束 周 围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 成 晶 纤 维 
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五 福 化 毒 丸 


(甘草 )。 内 果皮 纤维 上 下 层 纵 横 交 错 ,纤维 短 梭 形 ( 连 撼 )。 
薄 壁 组 织 灰 棕色 至 黑 棕 色 , 细 胞 多 皱 缩 ,内 含 棕 色 核 状 物 (地 
黄 )。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 里 小 蜜 丸 .mrsiJ 大 密 丸 
9g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 4 一 5g, 研 义 。 加 乙醚 30ml, 超 声 处 理 10 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 三 氯 甲烷 lml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 靛 蓝 对 照 品 . 靛 玉 红 对 照 品 ,加 三 毛 甲 烷 制 成 每 
lml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WB) 试验, 吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 奎 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -三 氯 甲烷 -丙酮 (5 : 4 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

《3) 取 本 品 水 蜜 丸 10g, 研 碎 ; 或 取 里 小 蜜 丸 .mrgwi 大 密 丸 
14g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 7g, 研 匀 。 加 三 握 甲 烷 30ml, 加 热 回流 1 
小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 牛 萝 子 对 照 药 材 0. 5g, 加 三 氯 甲 烷 30ml, 同 
法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 牛 萝 背 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 
lml 含 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烧 - 甲 醇 -水 (40 : 8 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 ,上 脉 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 水 蜜 丸 1.5g, 研 碎 ; 或 取 "小 蜜 丸 .mcairl 大 蜜 
丸 2g, 剪 碎 ,加 硅 菠 土 1g, 研 匀 。 加 盐酸 2ml、 三 氯 甲 烷 15ml， 
加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 
照 药材 溶液 。 再 取 甘 草 次 酸 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 1ml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 
验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 2ul, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 石油 醚 (30 ~ 60'C)- 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 醋酸 
(10: 20 :7:0.5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 磷 
钼 酸 乙醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (41 : 59) 为 流动 相 ;检测 波长 为 280nm。 
理论 板 数 按 牛 萝 苷 峰 计 算 应 不 低 于 1500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 牛 医 车 对照 品 适量 ,加 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 丸 , 研 成 细 粉 , 取 约 
0. 3g, 精 密 称 定 ;或 取 重 量 差 异 项 下 的 大 蜜 丸 "或 装 量 差异 项 
下 的 小 蜜 丸 cmw] ,前 碎 , 取 约 0.5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 超 声 处 理 (功率 
250W, 频 率 33kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 
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中 风 回 春 片 


失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 炒 牛 萝 子 以 牛 萝 苷 (Cz Hss Ou ) 计 ,水 蜜 丸 每 1g 
不 得 少 于 3. 0mg," 小 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 2. 1mg,mcwi] 大 蜜 
丸 每 丸 不 得 少 于 6. 4mg。 

【功能 与 主治 〗】 清热 解毒 , 凉 血 消 肿 。 用 于 血 热 毒 盛 , 小 
儿 郊 闻 , 诽 毒 ,咽喉 肿 冯 , 口 舌 生 疮 ,牙齿 出 血 , 首 妥 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水蜜 丸 一 次 2g, 严 小 蜜 丸 一 次 3g 
《15 天) ,cb] 大 蜜 丸 一 次 1 九 , 一 日 2~3 次 。 


【规格 】 (1) 水 蜜 丸 每 100 粒 重 10g (2) 小 蹇 丸 
每 100 九重 20gmrwif 〈3) 大 蜜 丸 ”每 丸 重 3g 
【贮藏 】 密封 。 
中 风 回 春 片 
Zhongfeng Huichun Pian 
【处 方 〗 酒 当 归 30g 川 营 ( 酒 制 )30g 
红 花 10g 桃仁 30g 
丹参 100g 鸡 血 芯 100g 
忍冬 芯 100g 络 石 腾 60g 
地 龙 ( 炒 )90g 土 禾 虫 ( 炒 )30g 
伸 筋 草 60g 川 牛 膝 100g 
晶 蛤 5g 炒 莞 鹿 子 30g 
全 蝎 10g 威 灵 仙 ( 酒 制 )30g 
炒 僵 蚕 30g 木瓜 50g 
金钱 白花 蛇 6g 


【 制 法 】 以 上 十 九 味 , 酒 当归 、 川 芝 、 地 龙 . 土 鳌 虫 . 蝇 蛤 、 
金钱 白花 蛇 .全 蝎 、 炒 僵 蚕 .丹参 各 半 量 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 剩 
余 量 与 其 余 红 花 等 十 味 ,加 水 煎 煮 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 
1.5 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,滤液 静 置 24 小 时 , 取 上 清流 ,浓缩 至 
相对 密度 为 1. 20 一 1. 30(80 ) 的 笛 襄 ,加 入 细 粉 , 混 匀 , 制 成 颗 
粒 ,干燥 ,压制 成 1000 片 , 包 糖衣 或 薄膜 衣 rir] ， 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 mcair ,除去 包 衣 后 
显 棕 褐 色 ; 味 苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 肌纤维 无 色 至 淡 
棕色 ,微波 状 弯 曲 , 有 时 呈 垂 直 交 错 排列 (地 龙 )。 体 壁 碎片 无 
色 ,表面 有 极 细 的 菌 丝 体 ( 炒 僵 恤 ) 。 体 壁 碎片 黄色 或 棕 红 色 ， 
有 圆 形 毛 宣 ,直径 8~24pm, 可 见长 短 不 一 的 刚毛 ( 土 整 虫 )。 
体 壁 碎片 淡 黄 色 或 黄色 ,有 网 状 纹理 及 圆 形 毛 窝 ,有 时 可 见 棕 
神色 刚毛 (全 蝎 ) 。 

(2) 取 本 品 10 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 ,加 乙酸 乙 酯 25ml, 加 
热 回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 1ml, 作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 忍 冬 芯 对 照 药材 2g, 加 乙酸 乙 酯 20ml, 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 
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各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 
甲酸 (8 : 2 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 景 干 , 置 紫外 光 灯 
《365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 主 斑 点 。 

(3) 取 本 品 10 片 ,除去 包 衣 , 研 细 ,加 70%% 乙 醇 50ml, 加 
热 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 去 乙醇 ,加 热 水 15ml 使 溶解 ,用 
稀 盐 酸 调节 pH 值 至 2, 用 乙醚 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 15ml, 合 
并 乙醚 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 丹 参 对 照 药材 2g ,加 70% 乙 醇 溶液 30ml, 同 法 制 成 
对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 上 述 两 
种 溶液 各 2 一 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 
乙酸 乙 酯 -甲酸 (5 : 2 : 0. 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 脉 干 , 置 紫 
外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 主 斑点 。 

(4) 取 本 品 20 片 ,除去 包 衣 , 研 细 , 加 浓 氨 试 液 2ml、 乙 醇 
50ml, 摇 匀 , 静 置 30 分 钟 ,超声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 
lml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 营 、 当 归 对 照 药材 各 0. 5g, 各 加 浓 
氨 试 液 2ml\ 乙 醇 25ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 VY B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2j, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (5 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 主 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 D)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -1% 醋 龄 溶液 (5 : 95) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 280nm。 理 论 板 数 按 丹 参 素 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 参 素 钠 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 丹参 素 钠 40pg 的 溶液 (相当 于 每 
lml 含 丹参 素 36ug) , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 0. 3g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 
甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 30 分 钟 (功率 300W , 频 
率 40kHz) , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50% 甲醇 补足 减 失 的 重量 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10~20pl1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 丹参 按 丹参 素 (Cs HioO; ) 计 ,不 得 少 于 0. 45mg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 瘀 , 舒 筋 通 络 。 用 于 痰 将 阻 络 所 
致 的 中 风 , 症 见 半身 不 遂 .肢体 麻木 .言语 赛 涩 .口舌 看 斜 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 一 6 片 , 一 日 3 次 ;或 遵 
医嘱 。 

【注意 】 脑 出 血 急性 期 患者 忌服 。 

【规格 】 "(1) 薄 膜 衣 片 ” 每 片 重 0. 3g@@[ 冰 订 ] 
片 ( 片 心 重 0. 3g) 

【贮藏 】 密封 。 


(2) 糖 衣 
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中 华 跌 打 丸 
Zhonghua Dieda Wan 

【处 方 】 牛 白 蔬 76. 8g 假 落 76. 8g 
地 耳 划 76. 8g 牛尾 菜 76. 8g 
笋 不 食 草 76. 8g 牛 膝 76. 8g 
乌 药 76. 8g 红 杜 仲 76. 8g 
鬼 画 符 76. 8g 山 桔 叶 76. 8g 
羊 耳 菊 76. 8g 刘 寄 奴 76. 8g 
过 岗 龙 76.8g 山 香 76. 8g 
穿 破 石 76. 8g 毛 两 面 针 76. 8g 
鸡 血 芯 76. 8g 丢 了 棒 76. 8g 
岗 梅 76. 8g 木 浆 子 76. 8g 
丁 茹 根 76. 8g 大 半边 莲 76. 8g 
独活 76. 8g 苍术 76. 8g 
急性 子 76. 8g 建 枯 76. 8g 
制 川 乌 38. 4g 丁香 38. 4g 
香 附 153. 6g 黑 老 虎 根 153. 6g 
桂 枝 15. 36g 樟脑 3. 84g 


【 制 法 】 以 上 三 十 二 味 , 除 樟 脑 研 成 细 粉 外 ,其 余 牛 白 茧 
等 三 十 一 味 粉 碎 成 细 粉 ,过 筛 , 与 上 述 樟脑 粉末 混 匀 。 每 
100g 粉末 用 炼 蜜 25 一 45g 加 适量 的 水 泛 丸 ,用 10%% 明 胶 溶 液 
浸润 后 ,加 黑色 氧化 铁 适 量 , 包 衣 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 炼 
蜜 140 一 170g 制 成 小 蜜 丸 或 rmi] 大 蜜 九 , 即 得 。 

【性 状 】》 本 品 为 棕 褐 色 至 黑 褐 色 的 水 蜜 九 "%、 小 蜜 
丸 @tg 订 或 大 蜜 丸 ; 味 甜 , 微 辛 辣 。 

【鉴别 〗】 (1) 取 本 品 水 蜜 刀 7g, 研 碎 ; 或 * 取 小 蜜 丸 
或 gw] 大 蜜 丸 18g, 剪 碎 , 照 挥发 油 测定 法 (附录 XX D) 测 定 ， 
自 测定 器 上 端 加 入 乙酸 乙 酯 2ml, 连接 冷凝 管 , 缓 组 加热 至 
沸 ,并 保持 约 1 小 时 , 放 冷 ,分 取 乙 酸 乙 酯 液 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 丁 香 酚 对 照 品 ,加 乙醚 制 成 每 lml 含 16p] 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 再 取 独 活 对 照 药材 0. 2g ,加 丙酮 2ml, 浸 渍 
过 夜 , 取 上 清 液 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 1jl ,分别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 (8.5 : 1.5) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 晾 于 , 喷 以 20%% 高 氯 酸 乙 醇 溶液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 | 

(2) 取 苍术 对 照 药 材 0. 2g, 加 丙酮 2ml, 浸 涡 过 夜 , 取 上 清 
液 , 作 为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 
对 照 药材 溶液 及 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 各 3p1, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 己 烷 -乙酸 乙 酯 (4 : 0. 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 , 喷 以 5%% 对 二 甲 氨 基 葵 甲醛 的 10% 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


牛黄 上 清丸 


硫酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 一 个 污 绿色 
主 斑 点 。 

(3) 取 a- 香 附 酮 对 照 品 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 lml 含 1mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VE B) 试 验 , 吸 
取 对 照 品 溶液 及 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 各 6pl, 分别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60 一 90C )- 葵 -乙酸 乙 酯 
(10: 1 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 脐 于 , 喷 以 二 硝 基 葵 愤 试 
液 ,放置 片刻 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 的 术 红 色 斑 点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (13 : 87) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 238nm。 
理论 板 数 按 枯 子 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 板 子 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1Iml 含 80pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 丸 , 研 细 , 取 约 2g ,精密 
称 定 ; 或 取 重 量 差异 项 下 的 大 蜜 丸 ” 或 小 蜜 丸 mrirl, 剪 碎 , 取 
约 3g, 精 密 称 定 , 精 密 加 入 甲醇 25ml, 称 定 重量 , 置 水 浴 上 加 
热 回流 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 甲醇 补足 减 失 的 重量 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 建 杠 以 板子 苷 (Cy Hzs Ow) 计 ,水 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 0.70mg; 中 小 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 0. 35mg ;mr 当 i 大 蜜 丸 
每 丸 不 得 少 于 2. Img。 

【功能 与 主治 】 消 肿 止 痛 , 舒 筋 活络 ,止血 生 肌 ,活血 祛 
瘀 。 用 于 挫伤 筋骨 ,新 旧 瘀 痛 , 创 伤 出 血 , 风 湿 瘀 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水 蜜 丸 一 次 3g," 小 蜜 九 一 次 
6g;, 面 [ 增 ] 大 密 九 一 次 1 丸 , 一 日 2 次。 小 孩 及 体 虚 者 
减 半 。 

【注意 】 孕妇 鼠 服 ; 皮 肤 破 伤 出 血 者 不 可 外 甫 。 

【规格 】 (1) 水 蜜 丸 每 66 丸 重 3g 《2) 小 蜜 丸 每 
20 丸 重 6g (3) 小 蹇 丸 ”每 30 九重 6gmrwir 《〈4) 大 蜜 丸 
每 丸 重 6g 


【贮藏 】 密封 。 
牛黄 上 清 
Niuhuang Shangqing Wan 
【处 方 】 人 工 牛黄 2g 薄荷 30g 
菊花 40g 荆 章 穗 16g 
白 莹 16g 川 营 16g 
板子 50g 黄连 16g 


。 II11L1 。 
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牛黄 降 压 片 
黄柏 10g 黄 芬 50g 
大 黄 80g 连 玫 50g 
赤 芍 16g 当归 50g 
地 黄 64g 桔梗 16g 
甘草 10g 石膏 80g 
冰片 10g 


【 制 法 】 以 上 十 九 味 , 除 人 工 牛 黄 、 冰 片 外 ,其 余 薄 荷 
等 十 七 味 粉碎 成 细 粉 ;将 冰片 研 细 , 与 人 工 牛黄 及 上 述 粉 
末 配 研 ,过 得 , 混 匀 。 每 100g 粉末 加 炼 蜜 120 一 130g 制 
成 小 蜜 丸 或 rw] 大 蜜 丸 ;或 用 4% 炼 蜜 和 水 泛 丸 , 制 成 
水 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 红 褐 色 至 黑 褐 色 的 小 蜜 丸 或 ri] 大 
蜜 丸 或 棕 黄 色 至 深 棕色 的 水 丸 ; 气 芳香 , 味 苦 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 纤维 束 鲜 黄色 ， 
壁 稍 厚 , 纹 孔明 显 (黄连 ) 。 韧 皮 纤维 淡 黄 色 , 梭 形 , 壁 厚 , 孔 沟 
细 ( 黄 芬 ) 。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 唱 , 形 成 晶 纤 维 
〈 甘 草 ) 。 内 果皮 纤维 上 下 层 纵横 交错 ,纤维 短 梭 形 ( 连 疙 ) 。 
石 细胞 鲜 黄 色 , 分 枝 状 , 壁 厚 , 层 纹 明显 (黄柏 )。 种 皮 石 细胞 
黄色 或 淡 棕 色 , 多 破碎 ,完整 者 长 多 角形 、 长 方形 或 形状 不 规 
则 , 壁 厚 ,有 大 的 圆 形 纹 孔 , 胞 腔 棕 红色 ( 杖 子 )。 薄 壁 组 织 灰 
棕色 至 黑 棕色 ,细胞 多 皱 缩 ,内 含 棕色 核 状 物 ( 地 黄 )。 草 酸 钙 
簇 晶 大 ,直径 60 一 140km( 大 黄 )。 花 粉 粒 类 圆 形 ,直径 24~ 
34pm, 外 壁 有 刺 , 长 3~5pm, 具 3 个 萌发 孔 ( 菊 花 ) 。 腺 鳞 头 
部 8 细胞 , 扇 球形 ,直径 约 90km, 柄 短 , 单 细胞 (薄荷 )。 不 规 
则 片 状 结晶 无 色 , 有 平 直 纹 理 ( 石 膏 ) 。 

(2) 取 本 品 " 小 蜜 丸 或 [iT] 大 蜜 丸 3g, 剪 碎 , 或 取水 丸 
2g, 研 碎 , 加 甲醇 50ml, 超声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 5ml 
(剩余 的 滤液 备用 ), 燕 干 , 残 酒 加 水 10ml 使 溶解 ,加 盐酸 
lml, 置 水 浴 上 加 热 回流 30 分 钟 , 立 即 冷 却 , 用 乙醚 20ml 分 2 
次 振 摇 提 取 ,合并 乙醚 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0. 1g, 加 甲醇 20ml, 同 
法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 ,吸取 
上 述 两 种 溶液 各 2pl, 分 别 点 于 同一 以 羧 甲 基 纤 维 素 钠 为 黏 
合剂 的 硅胶 HH 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C)- 甲 酸 乙 酯 - 甲 
酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 影 干 , 置 紫 外 
光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 的 检 色 荧光 斑点 ; 置 氨 燕 气 中 在 后 ,在 日 
光 下 检视 ,斑点 变 为 红色 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 备用 滤液 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 黄 连 对 照 药材 0. 1g ,加 甲醇 10ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
表 取 盐酸 小 繁 碱 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 Iml 含 1mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VB) 试验, 吸取 供 试 
品 溶液 3 一 5pl 及 上 述 对 照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 1~2p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 葵 - 异 丙 醇 -乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 
氨 试 液 (12 :3 :6:3:1) 为 展开 剂 , 置 所 蒸气 预 饱和 的 展开 
饶 内 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 

。112 。 
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同 的 黄色 荧光 斑点 。 

(4) 取 “小 蜜 妃 或 [#7] 大 密 丸 12g, 剪 碎 ,或 取 本 品 水 丸 
lg, 研 碎 , 加 乙醚 30ml, 加热 回 流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 乙 
醚 ,和 残 酒 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 
对 照 药材 0. 1g, 加 乙醚 20ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 照 薄 
层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 10pl, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

【检查 了 
A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 -磷酸 (40 : 60 : 0.2) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 芬 苷 峰 计算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 60ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 重 量 差 异 项 下 的 本 品 , 则 小 蜜 丸 
或 cy] 大 蜜 丸 前 碎 , 混 匀 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 精 密 加 入 稀 乙 
醇 50ml; 或 取水 丸 适 量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 ,精密 加 入 稀 
乙醇 100ml, 称 定 重 量 ,超声 处 理 30 分 钟 , 加 热 回流 3 小 时 ， 
放 冷 , 称 定 重量 ,用 稀 乙醇 补足 减 失 的 重量 , 静 置 , 取 上 清 液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
5p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 黄 苓 以 黄 苓 苷 (Cz His O13) 计 ,小 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 2. 5mg ,由 [ 涩 订 大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 15mg; 水 丸 每 1g 不 
得 少 于 3. 5mg。 

【功能 与 主治 】 清热 泻 火 , 散 风 止 痛 。 用 于 热 毒 内 盛 . 风 
火 上 攻 所 致 的 头痛 眩 尝 、 目 杰 耳 鸣 、 咽 喉 肿 痛 、 口 舌 生 疮 、 牙 齿 
肿 痛 、 大 便 燥 结 。 

【用 法 与 用 量 〗 口服 。 水 丸 一 次 3g; 小 密 九 一 次 6g 
(30 妃 ) ;rs7] 大 密 丸 一 次 1 丸 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 

【规格 】 〈1) 水 丸 每 16 粒 重 3g 
九重 20grwi] 〈3) 大 蜜 丸 每 丸 重 6g 

【贮藏 】 密封 。 


应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I 


外 (2) 小 蜜 九 每 100 
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Niuhuang Jiangya Pian 
【处 方 】 羚羊 角 珍珠 
水 牛角 浓缩 粉 人 工 牛黄 
冰片 白 芍 
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牛黄 降 压 片 


党 参 黄 工 
决明子 川 营 
黄 苓 提取 物 甘 松 
薄荷 郁 金 


【 制 法 】 以 上 十 四 味 , 除 人 工 和 牛黄 、 冰 片 . 水 牛角 浓缩 
粉 . 黄 蕉 提取 物 外 ,珍珠 水 飞 或 粉碎 成 极 细 粉 , 冷 羊角 雏 研 
成 细 粉 ;决明子 用 70% 乙 醇 回 流 提取 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ， 
第 二 次 1 小时, 滤 过 ,合并 滤液 ,残渣 备用 ,滤液 浓缩 至 稠 膏 
状 , 减 压 干 燥 得 干 襄 ; 川 营 、. 甘 松 、 郁 金 、 薄 荷 提取 挥发 油 , 蒸 
饱 后 的 水 溶液 浓缩 至 相对 密度 为 1.02 一 1.10(60C ) 的 清 
襄 , 加 入 乙醇 使 含 醇 量 达 65% ,充分 搅拌 均匀 ， 静 置 24 小 
时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 稠 宫 状 , 减 压 干 燥 得 干 襄 ; 黄 芪 、 白 鸭 
用 70%% 乙 醇 回流 提取 二 次 ,第 一 次 1.5 小 时 ,第 二 次 工 小 
时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,滤液 浓缩 至 笛 膏 状 , 减 压 干燥 得 干 膏 ; 党 
参加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 与 决明子 醇 提 后 的 残 
潭 合并 ,前 者 1 小 时 , 滤 过 ,合并 前 液 ,浓缩 至 稠 谊 状 , 减 压 干 
燥 得 干 谊 ; 取 上 述 干 膏 粉 碎 , 合 并 ,加 入 除 冰 片 外 的 水 牛角 小 
缩 粉 等 细 粉 及 淀粉 . 微 晶 纤 维 素 等 辅料 制 成 颗粒 ,干燥 ,备用 ， 
取 上 述 细 粉 ,加 入 冰片 及 川 营 等 挥发 油 , 泥 勾 , 再 与 颗粒 混 勾 ， 
密闭 30 分 钟 后 加 入 硬 脂 酸 镁 适量 , 混 义 ,压制 成 1000 片 , 包 
薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 棕 黄色 至 棕色 ; 
气 微 香 , 味 微 苦 、 有 清凉 感 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 碎 块 无 色 
或 淡 绿 色 , 半 透明 , 具 光 泽 , 有 时 可 见 细密 波状 纹理 (珍珠 )。 

(2) 取 本 品 4 片 , 研 细 ,加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 漆 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 胆 酸 、 猪 去 氧 胆 酸 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 ml 各 含 Img 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 4 中, 分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 异 辛 烷 - 正 丁 醚 - 冰 醋 酸 (8 : 5 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 磷 钼 酸 乙醇 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 
晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 12 片 , 研 细 , 加 甲醇 40ml, 超声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 提 
取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 试 液 洗涤 2 次 ,每 次 
20ml, 弃 去 氨 试 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 芪 甲 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 
含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI 
B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5 一 10pl、 对照 品 溶液 4y1, 条 带 点 
样 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 -甲醇 -水 
(13;7:2)10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,了 到 
出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

(4) 取 本 品 8 片 , 研 细 , 加 甲醇 10ml, 淄 溃 1 小时, 滤 过 ， 


滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 10ml 使 溶解 ,再 加 盐酸 lml, 加热 回流 
30 分 钟 ,用 乙醚 振 摇 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 液 , 挥 干 
溶剂 , 残 酒 加 三 氯 甲烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
大 黄 素 对 照 品 .大黄 酚 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 1mg 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 
验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5 一 10 同 对照 品 溶液 4pl, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 酶 (30 一 60C )- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 
(15:5:1) 的 上 层 浴 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 
光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 ; 置 氨 蒸气 中 需 后 ,斑点 
变 为 红色 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 和 白 芍 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 Wi D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 在 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 哺 -水 (15 : 85) 为 流动 相 ;检测 波长 为 230nm。 
理论 板 数 按 芍药 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 用 
稀 乙 醇 制 成 每 1ml 含 50ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 水 50ml, 超声 处 理 ( 功 
率 50W ,频率 40kHz)45 分 钟 ,离心 (转速 为 每 分 钟 3000 转 )5 
分 钟 ,精密 吸 了 到 上 清 液 10ml, 通 过 聚 酰 胺 柱 (80 一 100 目 ,3g， 
柱 内 径 为 15mm, 干 法 装 柱 ), 用 水 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 60ml, 蒸 
干 ,残渣 加 稀 乙醇 使 溶解 ,转移 至 10ml 量 瓶 中 ,稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 “分 别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 白 芍 以 芍药 车 (Css Hzs Ou ) 计 ,不 得 少 于 
0. 70mg。 

黄 蕉 提取 物 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 -磷酸 (47 ; 53 ; 0.2) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 苷 峰 计算 应 不 低 于 
4000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
70%% 乙 醇 制 成 每 Iml 含 60yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
0.2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 70% 乙 醇 
100ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 50W, 频 率 40kHz) 30 分 
钟 , 放 冷 , 再 称 定 重 量 , 用 70% 乙 醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 70%% 乙 醇 至 
刻度 , 播 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 黄 蕉 提取 物 以 黄 苓 背 (Cs; HisOi ) 计 ,不 得 少 
于 46. 0mg。 
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冰片 ”、 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 测 定 。 

色谱 条 件 及 系统 适用 性 试验 ”以 聚 乙 二 醇 20 000(PEG- 
20M) 为 固定 相 的 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 内 径 为 0.53mm, 膜 
厚度 为 lum) ; 柱 温 为 150'C ; 进 样 口 温度 为 200°C ,检测 器 温 
度 为 250'C 。 理 论 板 数 按 龙 脑 峰 计算 应 不 低 于 15 000。 

校正 因子 测定 ”取水 杨 酸 甲 酯 适量 ,精密 称 定 , 加 乙酸 
乙 酯 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 内 标 溶液 。 另 取 龙 
脑 对 照 品 ,精密 称 定 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1Iml 含 0. 5mg 的 溶 
液 , 精 密 量 取 2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 2ml， 
加 乙酸 乙 酯 至 刻度 , 播 匀 ,吸取 1lpl, 注 入 气相 色谱 仪 ,计算 
校正 因子 。 

测定 法 ” 取 重 量 差 蜡 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 0. 3g, 精 密 
称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 乙酸 乙 酯 25ml, 称 定 重量 ， 
超声 处 理 ( 功 率 200W ,频率 40kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重 
量 , 用 乙酸 乙 酯 补足 减 失 的 重量 ,离心 5 一 10 分 钟 (转速 为 每 
分 钟 3000 转 ) ,精密 量 取 上 清 液 2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 
人 内 标 溶液 2ml, 加 乙酸 乙 酯 至 刻度 , 摇 匀 ,吸取 lxl, 注 入 气 
相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 冰片 以 龙 脑 (Cio。 HisO) 计 ,不 得 少 于 9. 4mg。 

【功能 与 主治 】 清心 化 痰 , 平 肝 安神 。 用 于 心肝 火 旺 、 痰 
热 诸 盛 所 致 的 头晕 目眩 .头痛 失 眼 、 人 烦躁 不 安 ; 高 血压 病 见 上 
述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2cgi] 片 ,一 日 1 次 。 

【注意 】 腹泻 者 忌服 。 

【规格 】 每 片 重 里 0. 27gm[ 修 订 ] 

【贮藏 】 密封 。 
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【处 方 】 熟地 黄 320g 
牡丹 皮 120g 山药 160g 
茯苓 120g 泽 演 120g 

【 制 法 】 以 上 六 味 , 熟 地黄 ,茯苓 , 泽 演 加 水 前 者 二 次 ,每 
次 2 小 时 ,前 液 滤 过 , 滤液 浓缩 至 相对 密度 1.32 一 1.35 
(80'C ) 的 稠 襄 ,备用 ; 酒 英 肉 .山药 、 牡 丹 皮 粉 碎 成 细 粉 ,与 浓 
缩 液 混合 ,加 糊 精 适量 和 甜蜜 素 & 乙醇 @rgs] 溶 液 适量 ,并 加 
75% 乙 醇 适 量 , 制 粒 ,干燥 , 制 成 颗粒 1000g, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐色 的 颗粒 ; 味 微 甜 酸 、 微 苗 , 有 特异 
香气 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 5g, 加 水 150ml, 搅 拌 使 溶解 ,离心 ， 
取 沉 积 物 置 显微镜 下 观察 : 果皮 表皮 细胞 橙黄 色 ,表面 观 类 
多 角形 , 垂 周 壁 连珠 状 增 厚 ( 酒 英 肉 )。 草 酸 钙 复 唱 存 在 于 无 
色 薄 壁 细 胞 中 ,有 时 数 个 排列 成 行 ( 牡 丹 皮 )。 草 酸 钙 针 晶 束 
存在 于 黏液 细胞 中 ,长 80 一 240um, 针 晶 直 径 2 一 5pnm( 山 药 ) 。 
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酒 英 肉 160g 


(2) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 乙醚 40ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 滤 
过 ,滤液 挥 干 , 残 酒 加 丙酮 Iml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 丹 皮 酚 对 照 品 , 加 丙酮 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 
酯 (3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 脉 干 , 喷 以 盐酸 酸性 5% 三 氯 
化 铁 乙 醇 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 乙醚 50ml, 加热 回 流 1 小 时 , 滤 
过 ,滤液 挥 干 , 残 酒 加 正己 烷 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 茯 蕉 对照 药材 2g ,加 乙醚 30ml, 加 热 回流 1 小 时 , 滤 过 ， 
滤液 挥 干 ,残渣 加 正己 烷 lml 使 溶解 ,作为 对 照 药 材 溶 液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 20kl、 对 照 药材 
溶液 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60 一 
90C)- 乙 醚 (3 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 水 100ml, 温 热 使 充分 溶 散 ,加热 
至 沸 , 放 冷 ,离心 , 取 上 清 液 用 乙酸 乙 酯 振 播 提 取 2 次 ,每 次 
30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 熟 地 黄 对 照 药材 4g, 加 水 60ml, 煎 煮 30 分 
钟 , 用 脱脂 棉 滤 过 , 滤液 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 
对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 
种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 甲 茶 - 乙 酸 
乙 酯 (1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 2,4- 二 确 基 芋 腹 
乙醇 试 液 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相 同 颜色 的 主 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 C)。 

【含量 测定 】 酒 英 肉 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 Wi D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 哺 -水 (15 : 85) 为 流动 相 ; 柱 温 为 40C ;检测 波 
长 为 236nm。 理 论 板 数 按 马 钱 苷 峰 计 算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 马 钱 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
50%% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 20p8g 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 
甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,加热 回流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重 
量 , 用 50% 甲 醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 。 精 密 量 取 续 滤 
液 10ml, 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100~200 目 ,4g, 内径 为 lem) 
上 ,用 40% 甲 醇 50ml 洗 脱 ,收集 流出 液 及 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 
加 50%% 甲 醇 适 量 使 溶解 ,并 转移 至 10ml 量 瓶 中 ,用 50% 甲 醇 
稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10ml, 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 酒 黄 肉 以 马 钱 背 (CC Hzs Oo ) 计 ,不 得 少 于 
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心血 宁 片 


4.8mg。 

牡丹 皮 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (70 : 30) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 274nm。 
理论 板 数 按 丹 皮 酚 峰 计算 应 不 低 于 3500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 皮 酚 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 20pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 适 
量 , 研 细 , 取 约 1g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 
甲醇 50ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 33kHz)30 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50%% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10kl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 牡丹 皮 以 丹 皮 酚 (Cs HioOs) 计 ,不 得 少 于 
7.2 mg。 

【功能 与 主治 】 滋 阴 补肾 。 用 于 肾 阴 亏 损 , 头 党 耳鸣 , 腰 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 5g, 一 日 2 次 。 

【规格 】 每 袋 装 5g 

【贮藏 】 密封 , 置 干燥 处 。 


心血 宁 片 


Xinxuening Pian 


【处 方 】 葛根 据 取 物 150g 山楂 提取 物 25g 

【 制 法 】 以 上 二 味 , 加 淀粉 适量 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 ， 
压制 成 1000 片 , 包 糖 衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,糖衣 片 rm 队 ] 除 去 
包 衣 后 显 棕 褐 色 至 黑 棕 色 ; 味 苦 、 微 涩 。 

【鉴别 〗 取 本 品 2 片 ,糖衣 片 除去 包 衣 , 研 细 ,加 甲醇 
i0ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 二 ,残渣 加 甲醇 
2ml 使 溶解 , 静 置 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 葛 根 素 对 
照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 1 一 2pl， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 -甲醇 -水 (7 : 
2.5 ;0.25) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (23 : 77 : 0.5) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 250nm。 理 论 板 数 按 葛根 素 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 。” 取 葛 根 素 对 照 品 适 量 , 精 密 称 定 ， 


加 30% 乙 醇 制 成 每 lml 含 80pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 , 糖 衣 片 除去 包 衣 , 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 约 50mg ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 
人 30% 乙 醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 
率 33kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 30% 乙 醇 补足 减 失 
的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 葛根 以 葛根 素 (Ca Hz Os ) 计 ,不 得 少 于 
13. 5mg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 瘀 , 通 络 止 痛 。 用 于 瘀 血 阻 络 引 
起 的 胸 兽 ,心痛 , 肪 学 ; 冠 心 病 心绞痛 ,高 血压 ,高 脂 血 症 等 见 
上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】》 口服 。 一 次 4 片 , 一 日 3 次 ,或 遵 医嘱 。 

【规格 】 〈1) 糖 衣 片 ( 片 心 重 0.2g) 《2) 菏 膜 衣 片 ”每 
片 重 0.21g 

【贮藏 】 密封 。 

附 1: 葛 根 握 取 物 标准 


葛根 所 取 物 


本 品 为 葛根 经 加 工 制 成 的 提取 物 。 

[ 制 法 ] 取 葛 根 , 用 80% 一 90%% 乙 醇 加 热 回 流 提 取 三 
次 ,第 一 、 二 次 各 4 小 时 ,第 三 次 3 小 时 , 滤 过 ,滤液 合并 ,回收 
乙醇 并 浓缩 至 相对 密度 为 1. 30 一 1. 33(60C ) 的 稠 高 ,干燥 ， 
即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 浅 棕 黄色 至 深 褐色 的 块 状 物 ; 气 微 , 味 微 
苦涩 。 

[鉴别 ] 取 本 品 粉末 0. 4g, 研 细 , 加 甲醇 10ml, 超声 处 理 
10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶 液 。 另 取 葛 根 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 上 
述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氢 甲 
烷 - 甲 醇 -水 (7 : 2.5 : 0.25) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 置 紫 
外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

[检查 ] 水 分 不 得 过 6.0%( 附 录 信 H 第 一 法 )。 

[含量 测定 ] 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (25 : 75 : 0.5) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 250nm。 理 论 板 数 按 葛根 素 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 葛 根 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 60pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 , 研 细 , 取 约 50mg, 精密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 30% 乙 醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重 
量 , 超 声 处 理 (功率 250W ,频率 33KHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 30%% 乙 醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 

。11S 。 
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即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 葛根 素 (Cz Hz Os ) 不 得 少 于 
10.0%。 

[贮藏 ] 密封 , 置 干燥 处 。 

附 2: 山 楂 提取 物 标准 


山楂 提取 物 


本 品 为 山楂 经 加 工 制 成 的 提取 物 。 

[ 制 法 ] 取 山 楂 ,加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 
1 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.20 一 1.22 
(80C ) 的 清 膏 ,加 入 清 襄 量 20% 的 盐酸 , 边 加 边 搅拌 ,升温 至 
90C ,保温 2 小时, 静 置 ,吸出 上 清 液 ,沉淀 物 用 水 洗 至 无 明显 
的 酸性 ,过 滤 至 干 , 取 出 沉淀 物 干燥 , 即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 浅 棕 黄色 至 棕 褐 色 的 块 状 物 ; 气 微 , 味 
酸 、 微 苦 。 : 

[鉴别 ] 取 本 品 1g, 研 细 ， 加 三 氯 甲烷 30ml, 超声 处 理 
20 分 钟 ， 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 三 氯 甲烷 1ml 使 溶解 ， 作 为 
供 试 品 溶液 。 另 取 齐 墩 果 酸 对 照 品 , 加 三 氯 甲烷 制 成 每 1ml 
含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 
验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 4pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 三 毛 甲 烷 - 甲 醇 (40 : 1) 为 展开 剂 , 展开 , 取出 , 影 干 , 喷 以 
10% 硫酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

[检查 ] 水 分 不 得 过 9.0%% (附录 区 H 第 一 法 )。 

[含量 测定 ] 对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芦 丁 对 照 品 10mg， 
精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 , 置 水 洽 上 微 热 使 溶解 ， 
放 冷 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 。 即 得 (每 lml 含 芦 丁 0. 2mg ) 。 

标准 曲线 的 制备 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 1ml、2ml、3ml、 
4ml、5ml 与 6ml, 分 别 置 25ml 量 瓶 中 ,各 加 水 至 6ml, 加 5% 
亚 硝酸 钠 溶液 1ml, 混 匀 ,放置 6 分 钟 ,加 10%% 硝 酸 铝 溶液 
lml, 播 匀 ， 放 置 6 分 钟 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 10ml, 再 加 水 至 刻 
度 , 摇 匀 ,放置 15 分 钟 ,以 相应 的 试剂 为 空白 , 照 紫 外 -可 见 分 
光 光 度 法 (附录 V A), 在 500nm 波长 处 测定 吸光 度 , 以 吸光 
度 为 纵 坐标 ,浓度 为 横 坐 标 , 绘 制 标 准 曲 线 。 

测定 法 ” 取 本 品 , 研 细 , 取 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 
250W ,频率 33kHz) 20 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 
减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 。 精 密 量 取 续 滤液 2ml, 置 25ml 量 瓶 
中 , 照 标准 曲线 的 制备 项 下 的 方法 , 自 “ 加 水 至 6ml” 起 ,依法 
测定 吸光 度 , 从 标准 曲线 上 读 出 供 试 品 溶液 中 芦 丁 的 重量 
(ng) ,计算 ， 即 得 。 

本 品 按 干燥 品 计算 , 含 总 黄酮 以 芦 丁 (Cz Hso O16 ) 计 ,不 
得 少 于 1.0%。 

[贮藏 ] 密封 , 置 干燥 处 。 
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【处 方 】 金银花 375g 黄 苓 375g 
连播 750g 
【 制 法 】 以 上 三 味 , 黄 苓 加 水 前 者 三 次 ,第 一 次 2 小 时 ， 


第 二 ,三 次 各 1 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 并 在 80C 时 
加 入 2mol/L 盐酸 溶液 适量 调节 pH 值 至 1.0~2.0, 保 温 1 小 
时 , 静 置 12 小 时 , 滤 过 ,沉淀 加 6 一 8 倍 量 水 ,用 40% 氨 氧化 
钠 溶 液 调 节 pH 值 至 7.0, 再 加 等 量 乙醇 ,搅拌 使 溶解 , 滤 过 ， 
滤液 用 2mol/L 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 2.0,60C 保 温 30 分 
钟 , 静 置 12 小 时 , 滤 过 ,沉淀 用 乙醇 洗 至 pH 值 为 7.0, 回 收 乙 
醇 备 用 ;金银花 . 连 帮 加 水 温 浸 30 分 钟 后 ,前 者 二 次 ,每 次 
1.5 小 时 ,合并 煎 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 1.20 一 
1. 25(70~80C ) 的 清 襄 , 冷 至 40 人 C 时 缓 缓 加 入 乙醇 ,使 含 醇 
量 达 75% ,充分 搅拌 , 静 置 12 小 时 , 滤 取 上 清 液 ,残渣 加 75%% 
乙醇 适量 , 搅 匀 , 静 置 12 小 时 , 滤 过 ,合并 乙醇 液 ,回收 乙醇 至 
无 醇 味 ,加 入 上 述 黄 苓 提取 物 ,并 加 水 适量 ,以 40% 氨 氧化 钠 
溶液 调节 pH 值 至 7. 0 , 搅 匀 ,冷藏 (4 一 8C)72 小 时 , 滤 过 , 滤 
液 加 入 蔗糖 300g ,搅拌 使 溶解 ,或 再 加 入 香精 适量 ,调节 pH 
值 至 7. 0, 加 水 制 成 1000ml [规格 (1)、 规 格 (2)J 或 500ml[ 规 
格 (3)2erwy]， 搅 匀 静 置 12 小 时 , 滤 过 , 灌 装 , 灭 菌 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 红色 的 澄清 液体 ; 味 甜 , 微 苦 蛙 ,规格 
(1) .规格 (2)]; 或 为 深 棕色 的 澄清 液体 ; 味 苦 、 微 甜 [ 规 格 
《3 四国 [增订 ] 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 1ml, 加 75% 乙 醇 5ml, 播 匀 ， 作 为 供 
试 品 溶液 。 另 取 黄 蕉 苷 对 照 品 . 绿 原 酸 对 照 品 ,分 别 加 75% 
乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 1 一 2 周 , 分 别 点 
于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 ,以 醋酸 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 防 干 , 置 
紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 黄 芬 苷 对 照 
品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 ;在 与 绿 原 酸 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 1ml [5 规格 (1)》、 规 格 (2)] 或 0.5ml[ 规 格 
(3)]mcxir ,加 甲醇 5ml, 振 摇 使 溶解 , 静 置 , 取 上 清 液 , 作 为 供 
试 品 溶液 。 另 取 连 诱 对 照 药 材 0. 5g, 加 甲醇 10ml, 加 热 回 流 
20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
YB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5n1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 -甲醇 (5 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,及 
干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.12( 附 录 讶 A) 到 [规格 
(1) 、 规格 (2)] 或 不 低 于 1. 15[ 规 格 (3)]j ci] 。 
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pH 值 应 为 5.0 一 7.0( 附 录 姐 G) 。 

其 他 应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 J])。 

【含量 测定 】 黄 蕉 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (50 : 50 : 1) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 274nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 苷 峰 计 算 应 不 低 于 1500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 芽 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 1ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,加 50% 甲 醇 适量 ,超声 处 理 20 分 钟 , 放 置 至 室温 ,加 50% 
甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
5pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 黄 芬 以 黄 蕉 苷 (Czx HisOu ) 计 ,不 得 少 于 
10, 0mg 于 [规格 (1) .规格 (2)] 或 20. 0mg[ 规 格 (3)j rm]。 

金银花 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (20 : 80 : 1) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 324nm。 理 论 板 数 按 绿 原 酸 峰 计算 应 不 低 于 6000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 绿 原 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 置 
棕色 量 瓶 中 ,加 水 制 成 每 1ml 含 40p8g 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 50ml 棕色 量 
瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 勺 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 
10~~20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 1ml 含 金银花 以 绿 原 酸 (Ci His Os ) 计 ,不 得 少 于 
0. 60mg 中 [规格 (1) 、 规 格 (2)J 或 1. 20mg[ 规 格 (3)jraiT] 。 

连播” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -水 (25 : 75) 为 流动 相 ;检测 波长 为 278nm。 
理论 板 数 按 连 旋 车 峰 计算 应 不 低 于 6000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 连 撼 靖 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 60pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 1ml, 加 在 中 性 氧化 
铝 柱 (100~120 目 ,6g, 内 径 为 1cem) 上 ,用 70% 乙 醇 40ml 洗 
脱 ,收集 洗 脱 液 ,浓缩 至 干 , 残 酒 加 50% 甲 醇 适 量 , 温 热 使 溶 
解 ,转移 至 5ml 量 瓶 中 ,并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 即 得 。 

测定 法 “分 别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10 岂 ,注入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 连 相 以 连 首 苷 (Cz Ha On ) 计 ,不 得 少 于 
0. 30mg [规格 (1) .规格 (2)] 或 0. 60mg[ 规 格 (3)] 和 [增订] 。 

【功能 与 主治 】 玖 风 解 表 , 清 热 解毒 。 用 于 外 感 风 热 所 
致 的 感冒 , 症 见 发 热 、 咳 嗽 . 咽 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 20mle[5 规 格 (1)、 规 格 (2) 
或 10ml[ 规 格 (3)Jacwirl ,一 日 3 次; 小儿 酌 减 或 遵 医嘱 。 

【规格 〗 每 支 装 (1)10ml" (每 lml 相当 于 饮片 
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玉屏 风 胶 夺 


1. 5g)m[ 增 ] 《2)20ml (每 1ml 相 当 于 饮片 1. 5g) [增订 ] 
(3)10ml( 每 lml 相当 于 饮片 3. 0g) 田 [省 订 ] 
【贮藏 】 密封 , 避 光 , 置 阴凉 处 。 


玉屏 风 胶 训 


Yupingfeng Jiaonang 
【处 方 】 黄芪 3000g 
炒 白术 1000g 

【 制 法 】 以 上 三 味 ,防风 提取 挥发 油 , 蒸 饮 后 的 水 溶液 另 
器 收集 ;药酒 与 其 余 二 味 加 水 地 者 二 次 ,第 一 次 1.5 小 时 ,第 
二 次 1 小 时 ,合并 煎 液 和 另 器 收集 的 水 溶液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 
至 相对 密度 为 1. 02 一 1. 05(75C ) ,加 等 体积 的 乙醇 ,搅拌 , 静 
置 , 取 上 清 液 , 减 压 回收 乙醇 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.07 一 1. 10 
(80'C) 的 清 育 ,喷雾 干燥 ,加 入 防风 挥发 油 ,密闭 2 小 时 , 制 
粒 , 装 入 胶 赛 , 制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 胶 训 剂 ,内 容 物 为 黄 棕 色 的 颗粒 和 粉末 ; 

【鉴别 ] (1) 照 薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 [含量 
测定 ] 项 下 供 试 品 溶 液 及 对 照 品 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (17 : 7 : 2)10'C 以 下 放 
置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 
醇 溶 液 , 在 105 必 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 斑点 ;紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 5g, 研 细 , 加 三 氯 甲烷 20ml, 边 振 摇 边 
滴 加 氨 试 液 1ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 潮 加 甲 
醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 防 风 对 照 药材 
0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 
验 , 吸 取 供 试 品 溶液 15pl、 对 照 药 材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 《660~90C)- 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm)? 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 5g, 研 细 , 加 热 水 30ml, 振 播 使 溶解 , 放 
冷 ,加 乙醚 30ml, 振 播 提 取 , 乙 醚 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 0. 5ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 白 术 对 照 药 材 0.5g, 加 水 
100ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 30ml, 放 冷 , 同 
法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 
供 试 品 溶液 1541l、 对 照 药材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酪 (10 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 
干 , 喷 以 5% 对 二 甲 氨基 茶 甲 醛 的 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 
105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
荧光 斑点 。 


防风 1000g 


。，117 。 
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石 射 夜光 丸 


【检查 】 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I LL)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (35 : 65) 为 流动 相 ;蒸发 光 散 射 检测 
器 检测 。 理 论 板 数 按 黄芪 甲 昔 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶 液 的 制备 。” 取 黄芪 甲 背 对 照 品 适 量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 Iml 含 0. 4mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 了 到 1g, 精 密 称 定 , 加 水 20ml 微 热 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 
醇 提取 4 次 ,每 次 25ml, 合 并 正 丁 醇 提取 液 , 用 氨 试 液 洗涤 3 
次 ,每 次 20ml, 洗 液 弃 去 ,再 用 水 20ml 洗涤 一 次 ,分 取 正 丁 醇 
层 , 燕 干 ,残渣 加 甲醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 5pl、20pl 及 供 试 品 
溶液 10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 ,用 外 标 两 点 法 对 数 方程 计 
算 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄 巷 以 黄芪 甲 苷 (Cs Hes O14 ) 计 ,不 得 少 于 
0. 60mg。 

【功能 与 主治 】 益 气 , 固 表 , 上 汗 。 用 于 表 虚 不 固 , 自 汗 
恶 风 , 面 色 钳 白 ,或 体 虚 易 感 风 邪 者。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 粒 , 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 5g 

【贮藏 】》 “密封 .防潮 ,在 阴凉 处 保存 。mcirE] 


石狮 夜光 丸 
Shihu Yeguang Wan 

【处 方 】 石狮 30g 人 参 120g 
山药 45g 茯苓 120g 
甘草 30g 肉 欢 其 30g 
枸杞 子 45g 莫 丝 子 45g 
地 黄 60g 熟地 黄 60g 
五 味 子 30g 天 冬 120g 
麦 冬 60g 苦 杏 仁 45g 
防风 30g 川 营 30g 
菊 炒 可 壳 30g 黄连 30g 
牛 膝 45g 菊花 45g 
盐 获 获 30g 青 籍 子 30g 
决明子 45g 水 牛角 浓缩 粉 60g 


香山 羊角 300g 和 [全 订 ] 
【 制 法 】 以 上 二 十 五 味 , 除 水 牛角 浓缩 粉 外 ,山羊 
角 grtg 订 ] 刍 研 成 细 粉 ;其 余 石 角 等 二 十 三 味 粉 碎 成 细 粉 ;将 水 
牛角 浓缩 粉 与 上 述 粉 末 配 研 ,过 得 ,混和 匀 。 每 100g 粉末 用 炼 
蜜 35~50g 加 适量 的 水 泛 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 炼 蜜 
四 95 一 120ggc 训 ] 制 成 小 蜜 丸 或 大 蜜 丸 , 即 得 。 
。 118 。 
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【性 状 】 
丸 ; 味 甜 而 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 :不 规则 分 枝 状 
团 块 无 色 , 遇 水 合 氯 醛 试 液 溶 化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 ,直径 4 一 
6pm( 茯 苓 ) 。 纤 维 表面 类 圆 形 细 胞 中 含 细小 圆 形 硅 质 块 , 排 
列 成 行 (石狮 )。 纤 维 束 周围 薄 壁 细 胞 含 草酸 钙 方 晶 ,形成 晶 
纤维 (甘草 )。 纤 维 束 鲜 黄色 , 壁 稍 厚 , 纹 孔 明显 (黄连 )。 种 皮 
石 细 胞 淡 黄 色 , 壁 波状 弯曲 ,有 时 内 含 棕色 物 ( 枸 柜子) 。 种 皮 
表皮 石 细胞 淡 黄 棕色 ,表面 观 类 多 角形 , 壁 较 厚 , 孔 沟 细密 , 胞 
腔 含 上 暗 棕 色 物 ( 五 味 子 )。 石 细胞 长 方形 或 长 条 形 , 直 径 50~ 
110pkm, 纹 孔 较 细密 (天 冬 )。 石 细胞 橙黄 色 , 贝 壳 形 , 壁 较 厚 ， 
较 宽 一 边 纹 孔 明显 ( 苦 杏 仁 ) 。 种 皮 细 胞 暗 红 棕色 ,表面 观 多 
角形 至 长 多 角形 ,有 网 状 增 厚 纹理 ( 青 稍 子 ) 。 种 皮 栅 状 细胞 
一 列 , 其 下 细胞 中 含 草酸 钙 簇 晶 及 方 晶 (决明子 )。 花 粉 粒 类 
圆 形 , 直 径 24 一 34pm 外 壁 有 刺 ,长 3 一 5pm, 具 3 个 萌发 孔 
(菊花 )。 油 管 含 金 黄色 分 泌 物 ,直径 约 30km( 防 风 ) 。 不 规则 
碎 块 括 裂 状 ,无 色 或 稍 有 光泽 ,表面 具 多 数 纵向 裂隙 (山羊 
角 ) 。m[ 修 订 ] 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 丸 或 大 蜜 丸 9g, 剪 碎 。 
加 甲醇 50ml, 置 水 浴 上 加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 黄 连 对 照 药 材 0. 4g, 加 甲醇 20ml, 置 水 浴 上 加 热 
回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 盐 酸 小 辟 碱 对 
照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
菏 层 色谱 法 (附录 页 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5 由 .对照 药 材 溶 液 
及 对 照 品 溶液 各 1] 由, 分别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 甲 茶 - 乙 
酸 乙 酯 -甲醇 - 异 两 醇 - 浓 氨 试 液 (12 : 6 : 3 : 3 : 1) 为 展开 剂 , 置 氨 
车 气 饱和 的 展开 熏 内 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 的 黄色 荧光 斑点 。 

(3) 取 川 营 对 照 药 材 1g, 加 石油 醚 (60 一 90C )10ml, 浸 泡 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 页 B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 10pl 及 
上 述 对 照 药材 溶液 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 里 Hatksi] 薄 层 板 
上 ,以 石油 醚 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 ,了 晾 干 , 置 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](2? 项 下 的 剩余 供 试 品 溶液 , 蒸 干 ,残渣 加 
水 10ml 使 溶解 ,加 在 已 处 理 好 的 聚 酰胺 柱 (30 一 60 目 , 内 人 径 
为 1. 5cm, 柱 高 为 15cm, 水 湿 法 装 柱 ) 上 , 先 用 水 洗 脱 至 洗 脱 
液 近 无 色 , 弃 去 洗 脱 液 , 再 用 甲醇 100ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 
干 , 残 潮 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 新 橙 皮 苷 
对 照 品 . 柚 皮 苷 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 各 含 0. 5mg 的 混 
合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 1p1, 分 别 点 于 同一 聚 酰 胺 薄膜 上 ,以 丙酮 - 
醋酸 -水 (4 : 1 : 7) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 影 干 , 喷 以 三 握 化 铝 
试 液 ,热风 吹 干 , 置 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑 


本 品 为 棕色 的 水 蜜 丸 、 棕 黑色 的 小 蜜 丸 或 大 蜜 
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点 。 帮 [增订 ] 

《时 5g[ 从 1 ) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 丸 或 大 蜜 丸 
9g, 剪 碎 。 加 乙醚 30ml, 超声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 , 弃 去 乙醚 
液 ,残渣 挥 干 ,加 水 饱和 的 正 丁 醇 50ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 .滤液 用 氨 试 液 洗 次 2 次 ,每 次 15ml, 青 用 正 丁 醇 饱和 的 
水 15ml 洗涤 , 弃 去 洗涤 液 ,rgr] 取 正 丁 醇 液 , 蒸 干 ,残渣 加 四 
醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 人 人 参 皂 共 Rg! 对 照 
品 、 人 参 皂 Re 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 混合 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 供 
试 品 溶液 10pl、 溶液 6p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7: 2)10 和 以 下 放置 的 下 层 浴 
液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 
105 它 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 丸 或 大 蜜 丸 9g， 
前 碎 。 加 甲醇 40ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 于 ,残渣 
用 水 30ml 溶解 ,再 加 盐酸 3ml, 置 水 浴 中 加 热 回 流 1 小 时 , 放 
冷 , 用 三 氯 甲 烷 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 三 氯 甲烷 液 ， 
燕 干 ,残渣 加 三 氯 甲烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 液 。 另 取 麦 
冬 对 照 药材 和 天 冬 对 照 药材 各 1g, 同 时 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 10p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -丙酮 (4 : 1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加热 
至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 斑点 。m[ 吊 除 ] 

(6) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 丸 或 大 蜜 丸 9g, 前 
碎 。 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 
用 水 20ml 溶解 ,加 盐酸 2ml, 置 水 浴 中 加 热 回流 30 分 钟 , 立 
即 冷却 ,用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 液 , 挥 
干 , 残 酒 加 三 氯 甲烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取决 
明子 对 照 药 材 0.25g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 大 黄 
素 轩 甲 醚 四 [ki 对 照 品 ,大黄 酚 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 各 
含 %0. 2mrkimg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 里 5m[tirAL 分别 
点 于 同一 硅胶 时 Hartsi] 薄 层 板 上 ,以 石油 栈 (30 一 60YC )- 甲 
酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
晾 干 , 赞 氨 蒸气 中 四 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药 材 色 谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 峭 -磷酸 二 氨 钾 溶液 L 乙 且 -0.05mol/L 磷酸 
二 氢 钾 溶液 (每 100ml 中 加 十 二 烷 基 硫酸 钠 0. 4g(25 : 75)， 
再 以 磷酸 调节 pH 值 为 4.0](30 : 70) 为 流动 相 ;ttgir] 检 测 波 
长 为 2655nm。 理 论 板 数 按 盐酸 小 辟 碱 峰 计 算 应 不 低 于 3000。 
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对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 小 辟 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 "盐酸 -甲醇 (1 : 100)mrks 订 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 ， 
即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 丸 , 研 碎 , 取 1. 5g, 精 密 
称 定 ;或 取 小 蜜 丸 ,前 碎 , 取 2. 5g, 精 密 称 定 ;或 到 重量 差异 项 下 
的 大 蜜 丸 , 前 碎 , 取 2. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
盐酸 -甲醇 (1 : 100) 的 混合 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 
理 ( 功 率 300W ,频率 40kHz)45 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 上 述 
混合 溶液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
5p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 黄连 以 盐酸 小 刁 碱 (Czo。 Hiz NO,， HC1) 计 ,水 蜜 
丸 每 1g 不 得 少 于 0. 41mrki] mg; 小 蜜 丸 每 lg 不 得 少 于 
四 0. 27@[ 作 img; 大 蜜 丸 每 妨 不 得 少 于 时 1. 5[ 从 1] mg。 

【功能 与 主治 】 滋 阴 补肾 , 清 肝 明 目 。 用 于 肝 肾 两 亏 , 阴 
虚火 旺 , 内 障 目 暗 , 视 物 卉 花 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水蜜 丸 一 次 7. 3@[ 作 iTg， 小 蜜 对 
一 次 11mc 人 Eg, 大 密 丸 一 次 2 和 cy 订 ] 九 ,一 日 2 次。 

【规格 〗 大 蜜 九 ”每 九重 5. 5mrgir1g 

【贮藏 】 密封 。 


龙 胆 泻 肝 丸 


Longdan Xxiegan Wan 


【处 方 〗 同 龙 胆 泻 肝 丸 (水 丸 》 

【 制 法 】 以 上 十 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 第, 混 匀 。 每 100g 粉 
末 加 炼 蜜 160 一 170g 制 成 "小 蜜 丸 或 cw] 大 蹇 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 褐 色 的 小 蜜 丸 或 cwir] 大 蜜 丸 ; 味 

【鉴别 】 同 龙 胆 泻 肝 丸 ( 水 丸 )[ 鉴 别 ](1)。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【功能 与 主治 】 清 肝胆 , 利 湿热 。 用 于 肝胆 湿热 , 头 尝 目 
赤 , 耳 鸣 耳 配 , 耳 肿 疼痛 , 胁 痛 口 普 , 尿 赤 涩 痛 , 湿 热带 下 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 "小 密 丸 一 次 6~12g(30~60 
丸 ), 大 蜜 妃 上田 [ 蕴 订 一 次 1 一 2 丸 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 

【规格 】 时 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g 
每 九重 6g 

【贮藏 】 


(2) 大 蜜 刀 [地] 


密封 。 
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Zaizao Shengxue Pian 


【处 方 】 苋 丝 子 ( 酒 制 ) 红 参 


。 119 。 
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西瓜 霜 润 喉 片 
鸡 血 茧 阿胶 
当归 女 贞 子 
黄 其 益母草 
熟地 黄 白光 
制 何首乌 淫 羊 昔 
黄精 ( 酒 制 ) 鹿 匠 (去 毛 ) 
党 参 麦 冬 
仙 稚 草 白术 ( 炒 ) 
补 骨 脂 ( 盐 制 ) 枸杞 子 
墨 旱 茵 


【 制 法 】 以 上 二 十 一 味 ,益母草 、 墨 旱 莲 、 仙 稚 草 、 鸡 血 
藤 . 荧 丝 子 .黄精 、 熟 地黄 、 女 贞 子 . 麦 冬 ,黄芪 、 淫 羊 荤 酌 予 
碎 断 ,加 水 前 者 三 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 ,第 三 次 
1 小时, 滤 过 ,合并 滤液 ,浓缩 至 稠 膏 。 取 红 参 .鹿茸 、 当 归 、 
何首乌 .党 参 .枸杞 子 、 补 骨 脂 .阿胶 、 白 芍 . 白 术 粉 碎 成 细 
粉 ,过 第 。 将 稠 吝 与 红 参 等 药粉 混合 ,干燥 ,粉碎 ,过 得, 制 
成 颗粒 ,干燥 ,加 入 辅料 适量 , 制 成 1000 片 , 包 糖衣 或 薄膜 
衣 mrirl , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片上 或 薄膜 衣 片 mwir， 除 去 
星 包 [者 训 衣 后 显 棕 黄 色 至 棕 神色 ; 气 微 , 味 微 苦 、 涩 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 40 片 ,除去 里 包 昌 [ 兴 订 ] 衣 , 研 细 ,加 三 
氧 甲 烷 80ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 渣 备用 ,滤液 挥 干 ， 
残 酒 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药 
材 1g, 加 三 氯 甲 烷 30ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 页 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 正 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

(2) 取 补 骨 脂 对 照 药材 1g, 加 三 握 甲 烧 30ml, 超 声 处 理 
30 分 钟 , 族 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 甲醇 lml 使 溶解 ,作为 
对 照 药材 淤 液 。 再 取 补 骨 脂 素 对 照 品 . 异 补 骨 脂 素 对 照 品 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 各 含 lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 昭 
注 层 色谱 法 (附录 六 B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 深 
液 与 上 述 对 照 药 材 溶液 各 2 让 对照 品 溶液 1p1, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 正 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 氧 氧化 钾 甲 醇 溶 液 , 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 
品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 50 片 ,除去 里 包 mti 衣 , 研 细 ,加 乙醚 80ml， 
超声 处 理 15 分 钟 , 弈 去 乙醚 液 ,药酒 挥 干 , 加 甲醇 80ml, 超 声 
处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 50ml 使 溶解 , 滤 过 ， 
滤液 用 乙酸 乙 栈 提取 2 次 ,每 次 40ml, 弃 去 乙酸 乙 酯 液 ,再 
用 水 饱和 的 正 丁 醇 提取 2 次 ,每 次 35ml, 合并 正 丁 醇 提取 
液 ,用 正 丁 醇 饱 和 的 水 50ml 洗涤 , 正 丁 醇 层 燕 干 ,残渣 加 水 
10m]l 使 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 (直径 为 1. 5cm， 
，120 。 


柱 长 为 13cm, 湿 法 装 柱 ), 先 用 氨 试 液 5ml 洗 脱 , 继 用 水 ( 约 
200ml) 洗 脱 至 无 色 , 再 用 稀 乙 醇 100ml 洗 脱 ,收集 醇 洗 脱 
液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 芍 
药 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5pl1、 
对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 - 
乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40:5 :10:0.2) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 
出 ,上 防 干 , 喷 以 5% 香 草 醋 硫酸 溶液 ,在 105 它 加热 至 斑点 显 色 
清晰 。 供 试 铝 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含有 最 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 125% 磷 酸 溶液 (30: 70) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 247nm。 理 论 板 数 按 补 骨 脂 素 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 补 骨 脂 素 对 照 品 、 异 补 骨 脂 素 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 16ng 的 混合 溶 
液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 1g, 精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 
25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 25kHz)30 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 lml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 
匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
5p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 补 骨 脂 以 补 骨 脂 素 CCu HeOs ) 和 有 异 补 骨 脂 素 
《Cu HeOs ) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 0. 17mg。 

【功能 与 主治 〗 补 肝 益 肾 , 补 气 养 血 。 用 于 肝 肾 不 足 、 气 
血 两 虚 所 致 的 血 虚 虚 劳 , 症 见 心 尾气 短 ,头晕 目眩 、 倦 傅 乏力 、 
腰 膝 酸软 、 面 色 苍 白 、 层 甲 色 淡 、 或 伴 出 血 ;再 生 障 碍 性 贫血 、 
缺 铁 性 贫血 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5 片 ,一 日 3 次 。 

[规格 】 薄膜 衣 片 ”每 片 重 0. 38g[ 才 i] 

【贮藏 】 密封 。 


西瓜 霜 润 喉 片 


Xiguashuang Runhou Pian 


【处 方 】 西瓜 霜 冰片 
薄荷 素 油 薄荷 脑 
【 制 法 】 以 上 四 味 ,西瓜 霜 粉碎 成 细 粉 ,加 入 蔗糖 粉 、 糊 
精 , 取 构 槐 酸 及 胭脂 红 适 量 ;" 或 西瓜 霜 粉 碎 成 细 粉 加 入 异 麦 
芽 酮 糖 醇 混 匀 , 取 枸 橡 酸 、 阿 司 帕 坦 及 胭脂 红 适 量 @rwir ,加 水 
使 溶解 ,与 上 述 粉 末 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,加 入 薄荷 素 油 、 薄 
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荷 脑 ,冰片 及 橘子 香精 适量 , 混 匀 ,密闭 ,压制 成 片 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 浅 红色 “或 浅 栖 红色 (无 芒 糖 )m@bsi] 的 
片 ; 气 芳香 , 味 甜 而 辛 凉 。 

【鉴别 〗 取 薄 荷 脑 对 照 品 、 冰 片 对 照 品 ,加 无 水 乙醇 制 
成 每 1ml 含 薄荷 脑 0. 6mg 和 冰片 0. 3mg 的 混合 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 吸 取 上 述 对 照 品 溶液 及 [含量 测定 ] 冰 片 
项 下 的 供 试 品 溶液 各 1pl, 照 [含量 测定 ] 冰 片 项 下 的 方法 
试验 , 供 试 品 色 谱 中 应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相 同 
的 色谱 峰 。 

【含量 测定 】 西瓜 逢 ” 取 本 品 60 片 ,精密 称 定 , 研 细 ， 
取 约 18g, 精 密 称 定 , 加 水 150ml, 振 摇 10 分 钟 ,离心 , 滤 过 ， 
沉淀 物 用 水 50ml 分 3 次 洗涤 ,离心 , 滤 过 ,合并 滤液 ,加 盐酸 
lml, 煮 沸 ,不 断 搅拌 ,并 缓 缓 加 入 热 氯 化 钢 试 液 使 沉淀 完 
全 , 置 水 浴 上 加 热 30 分 钟 , 静 置 1 小 时 ,用 无 灰 滤 纸 或 已 炽 
灼 至 便 重 的 古 氏 霸 塌 滤 过 ,沉淀 用 水 分 次 洗涤 ,至 洗 液 不 再 
显 氯 化 物 的 反应 ,干燥 ,并 炽 灼 至 恒 重 ,精密 称 定 ,与 0. 608 6 
相 乘 ,计算 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 西瓜 霜 以 硫酸 钠 (Naz SO ) 计 ,于 规格 (1), 规 
格 (2) 应 为 11. 5 一 13. 5mg, 规 格 (3) 和 [yy] 应 为 23 一 27mg。 

冰片 ” 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ” 改 性 聚 乙 二 醇 20000(PEG- 
20M) 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 内 径 为 0.53mm, 膜 厚度 为 
1 2pm) ; 柱 温 135C 。 理 论 板 数 按 龙 脑 峰 计 算 应 不 低 于 8000。 

校正 因子 测定 ”取水 杨 酸 甲 酯 适量 ,加 无 水 乙醇 制 成 每 
lml 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 内 标 溶液 。 取 龙 脑 对 照 品 约 15mg， 
精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 入 内 标 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 。 吸 取 lpl, 注 入 气相 色谱 仪 , 计 算 校 正 因 子 。 

测定 法 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 1. 5g, 精 密 
称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 5ml, 摇 匀 , 称 定 重 
量 , 超 声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 50kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 无 水 乙醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ,离心 ,吸取 上 清 液 
lp1, 注 入 气相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 冰片 以 龙 脑 (Cio His O) 计 ,规格 (1) ,规格 
(2) 不 得 少 于 0, 18mg ,规格 (3)@[ 省 订 ] 不 得 少 于 0. 36mg。 

【功能 与 主治 】 清音 利 咽 , 消 肿 止痛 。 用 于 防治 咽喉 肿 
痛 ,声音 呆 哑 , 喉 兽 , 喉 首 , 喉 蛾 , 口 廉 ,口舌 生 疮 , 牙 首 ; 急 、 慢 
性 咽喉 炎 ,急性 扁桃 体 炎 ,口腔 省 疡 ,口腔 炎 , 牙 龄 肿 辛 。 

【用 法 与 用 量 】 含 服 .规格 (1)、(2) :每 小 时 含 化 小 片 
2 一 4 片 ; 规 格 (3) :每 小 时 含 化 mosirl1 一 2 片 。 

【规格 】 "(1) 每 片 重 0.6g (2) 每 片 重 0. 6g( 无 芒 糖 ) 
(3) 每 片 重 1. 2g@[ 增 订 ] 

【贮藏 】 密封 , 避 光 。 


百合 固 金 丸 
百合 固 人 金丸 
Baihe Gujin Wan 
【处 方 】 百合 100g 地 黄 200g 
熟地 黄 300g 麦 冬 150g 
玄 参 80g 川 贝 母 100g 
当归 100g 白 芍 100g 
桔梗 80g 甘草 100g 


【 制 法 】 以 上 十 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉 
末 用 炼 蜜 20~30g 加 适量 的 水 泛 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 
炼 蜜 70 一 90g 制 成 "小 蜜 丸 或 @ri] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 黑 褐 色 的 水 蜜 刀 "小 密 刀 ry] 或 大 骞 
丸 ; 味 微 甜 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 : 联结 乳 管 直 径 
14~25pm, 含 淡 黄 色 颗 粒状 物 (桔梗 )。 石 细胞 黄 棕 色 或 无 色 ， 
类 长 方形 .类 圆 形 或 形状 不 规则 , 层 纹 明 显 ,直径 约 至 94pm( 玄 
参 )。 草 酸 钙 簇 晶 直 径 18 一 32pm, 存 在 于 薄 壁 细胞 中 , 常 排列 
成 行 ,或 一 个 细胞 中 含有 数 个 复 晶 ( 白 芍 ) 。 纤 维 束 周围 薄 壁 细 
胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 成 晶 纤 维 (甘草 )。 薄 壁 组 织 灰 棕色 至 黑 棕 
色 ,细胞 多 皱 缩 ,内 含 棕色 核 状 物 ( 地 黄 、 熟 地黄) 。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 细 ; 或 取 。 小 蜜 丸 .mrgi 大 蜜 丸 
9g, 剪 碎 ,加 少量 温水 软化 ,加 硅 藻 土 9g, 研 匀 , 置 干燥 器 中 放 
置 过 夜 。 加 正 已 烧 40ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,药酒 备用 ， 
滤液 挥 干 ,残渣 加 正己 烷 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 当 归 对 照 药 材 1g, 加 正己 烷 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 WB) 试验, 吸取 供 试 品 溶液 14l、 对 照 药 
材 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 
酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 
检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜 色 的 荧光 主 斑 点 。 

(3) 取 本 品 水 蜜 丸 13g, 研 细 , 或 取 小 蜜 丸 、@[#7] 大 
蜜 丸 18g, 剪 碎 ,加 水 80ml 使 溶 散 , 水 浴 中 加 热 2 小 时 , 放 
冷 ,离心 10 分 钟 , 倾 取 上 清 液 ,加 盐酸 2ml, 水 浴 中 加 热 1 
小 时 , 放 冷 ,用 三 氧 甲烷 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 三 
氯 甲 烷 液 ,浓缩 至 1ml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 麦 冬 对 照 
药材 1g, 加 水 50ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2pl, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -丙酮 (4: 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 
显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 3(2) 项 下 的 药酒 , 挥 去 正己 烷 , 加 乙醇 40ml， 
超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 二 ,残渣 加 水 15ml 使 溶解 ,用 
水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 15ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 

。 121 。 
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正 丁 醇 饱 和 的 水 洗涤 3 次 ,每 次 15ml, 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 加 
甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,加 少量 中 性 氧化 铝 ,在 水 浴 上 拌 匀 .干燥 ， 
加 在 中 性 氧化 铝 柱 (200 一 300 目 ,1lg, 内 径 为 1 一 1.5cm) 上 ， 
用 甲醇 50ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 0. 5ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 1g, 加 乙醇 40ml, 同 
法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 
供 试 品 溶液 lpl、 对 照 药材 溶液 0. 5p1, 分 别 点 于 同一 用 1%% 氢 
氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 注 层 板 上 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 
(7 ; 3:; 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 景 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 荧光 主 斑 点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 -水 (11 : 89) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 230nm。 
理论 板 数 按 芍药 苷 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
稀 乙 醇 制 成 每 1ml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 丸 研 细 , 取 约 0. 8g, 精 
密 称 定 ; 或 取 重 量 差异 项 下 的 小 蜜 丸 ,grw;r] 大 蜜 丸 ,前 碎 ， 
混 匀 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 
25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,放置 过 夜 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 
50kHz)40 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙 醇 补足 减 失 的 重 
量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 
10~20p1, 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 白 芍 以 芍药 苷 (Cs Hzs O11) 计 ,水 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 0. 54mg; 小 赛 丸 每 1g 不 得 少 于 0. 39mg;@[ 培 ] 大 蜜 妃 
每 丸 不 得 少 于 3. 5mg。 

【功能 与 主治 】 养 阴 润 肺 ,化 痰 止咳 。 用 于 肺 肾 阴 虚 , 燥 
咳 少 痰 , 痰 中 带 血 , 咽 干 喉 痛 。 

【用 法 与 用 最 】 口服 。 水 蜜 丸 一 次 6g, 小 蜜 丸 一 次 9g， 
大 蜜 丸 一 次 1 丸 , 一 日 2 次 。 


【规格 】 至 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20gmrwirl 《2) 大 蜜 丸 
每 丸 重 9g 
【贮藏 】 密封 。 
伤 痛 宁 片 
Shangtongning Pian 

【处 方 】 制 乳香 6. 5g 制 没 药 6. 5g 

甘 松 6. 5g 醋 延 衣 索 13g 

细 辛 13g 醋 香 附 65g 

山 泰 65g 白芷 104g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 篇 , 混 色 。 加 入 淀粉 
。 122 。 


和 人 馈 糖 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,压制 成 1000 片 " 或 包 薄 膜 衣 [win ， 
即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 浅 棕 黄色 至 棕 黄 色 的 片 " ;或 为 薄膜 衣 片 ， 
除去 包 衣 后 显 浅 棕 黄色 至 棕 黄 色 grwir] ; 气 特 异 , 味 辛辣 、 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 石油 醚 (30 一 60C)30ml， 
超声 处 理 10 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 香 附 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药 
材 溶液 。 再 取 w- 香 附 酮 对 照 品 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 lml 含 5ml 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 , 吸 取 上 
述 三 种 溶液 各 5 由, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 环 已 
烷 - 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 置 紫外 光 灯 
(254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 20 片 , 研 细 , 加 石油 醚 (60 一 90C)50ml, 超 声 
处 理 15 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 1ml 作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 山 泰 对 照 药材 0. 5g, 加 石油 醚 (60 一 90C)30ml, 同 法 制 
成 对 照 药材 溶液 。 再 取 对 甲 氧 基 肉桂 酸 乙 酯 对 照 品 , 加 石油 
醚 (60 一 90C ) 制 成 每 lml 含 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 YI B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 1pl, 分 
别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 15 片 , 研 细 , 加 二 氯 甲 烷 50ml 和 浓 氨 试 液 
lml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 用 硫酸 溶液 (3 一 10) 振 摇 提 
取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 硫酸 提取 液 , 用 浓 氨 试 液 调节 pH 值 
至 9 一 10, 用 二 氯 甲烷 振 播 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 二 氯 甲 
烷 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
延 胡 索 对 照 药材 0.25g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 青 取 延 胡 
索 乙 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 50ug 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶 液 
10 惧 、 对 照 药材 溶液 5pl 和 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 -丙酮 (9 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 
干 , 置 碘 氏 中 约 3 分 钟 后 取出 , 挥 尽 板 上 吸附 的 碘 后 , 置 紫 外 
光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 
对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 乙醚 30ml, 超 声 处 理 15 分 钟 ， 
放 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 甲醇 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 乳 香 对 照 药材 0.2g, 加 乙醚 30ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 于 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶 
液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 
(9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 醋 硫酸 溶 
液 , 在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 昭 
药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 主 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 
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色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (55 : 45) 为 流动 相 , 待 欧 前 胡 素 色谱 
峰 出 峰 后 ,用 甲醇 -水 (90 : 10) 洗 脱 20 分 钟 ;检测 波长 为 
250nm。 理 论 板 数 按 欧 前 胡 素 峰 计 算 应 不 低 于 9000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 欧 前 胡 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 1ml 含 20kg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 取 约 
2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 
重量 ,超声 处 理 (功率 350W ,频率 50kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 
重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 白 芷 以 欧 前 胡 素 (Cue Hi O;) 计 ,不 得 少 于 68ng。 

【功能 与 主治 】 散 瘀 止痛 。 用 于 跌 打 损 伤 ,内 腰 挫 气 , 症 
见 皮 肤 青 紫 ,六 斑 .肿胀 .疼痛 、 活 动 受 限 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5 片 ,一 日 2 次 。 


【注意 】 孕妇 忌服 。 
【规格 】 。(1) 素 片 每 片 重 0. 36g (2) 注 膜 衣 片 每 片 重 
0. 36g 田 [修订 ] 
【贮藏 】 密封 。 
壮 骨 关节 丸 
Zhuanggu Guanjie Wan 
【处 方 】 狗 状 淫 羊 莹 
独活 骨 碎 补 
续 断 补 骨 脂 
桑 寄 生 鸡 血 藤 
熟地 黄 木 香 
乳香 ( 柄 灾 ) 没 药 ( 醋 灾 ) 


【 制 法 】 以 上 十 二 味 , 乳 香 、 没 药 . 木 香 .独活 均 半 量 , 补 
骨 脂 、 续 断 、. 熟 地 黄 鸡 血 蔷 均 四 分 之 一 量 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 ; 
剩余 的 药材 与 其 余 狗 峭 等 四 味 加 水 前 者 , 滤 过 ,滤液 减 压 浓缩 
成 相对 密度 为 1.25 一 1.28(60C) 的 清 襄 , 与 上 述 细 粉 混 匀 ， 
干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,用 水 “ 泛 mrrzl 丸 , 打 光 , 制 成 浓缩 水 丸 ;或 
以 上 十 二 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 ,用 水 里 制 @rirzl 丸 ,低温 
干燥 ,用 甘草 炭 ( 或 生地 炭 ) 包 衣 , 制 成 水 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑色 的 浓缩 水 丸 或 水 丸 ; 气 芳香 , 昧 微 苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 种 皮 栅 状 细胞 淡 
棕色 或 红 棕 色 ,表面 观 类 多 角形 , 壁 稍 厚 , 胞 腔 含 红 棕色 物 ( 补 
骨 脂 ) 。 薄 壁 组 织 灰 棕色 至 黑 棕 色 ,细胞 多 皱 缩 , 内 含 棕色 核 
状 物 ( 熟 地 黄 )。 不 规则 碎 块 淡 黄 色 , 半 透明 , 渗 出 油 滴 ( 没 
药 )。 纤 维 束 棕 黄 色 ,周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 唱 ,形成 唱 纤 
维 ( 鸡 血 芯 ) 。 草 酸 钙 篮 晶 直 径 约 45pnm, 存 在 于 淡 棕 黄色 皱 缩 
的 薄 壁 细胞 中 ,常数 个 排列 成 行 ( 续 断 )。 
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(2) 取 本 品 5g, 研 细 , 加 石油 醚 (60 一 90C)30ml, 回 流 30 
分 钟 , 滤 过 ,药酒 备用 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 独 活 对 照 药材 lg, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 
10p1l、 对 照 药材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石 
油 醚 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (1: 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 的 紫色 荧光 斑点 。 

《3) 取 [鉴别 62) 项 下 的 药酒 , 挥 去 石油 醚 ,加 乙酸 乙 
酯 30ml, 回 流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 补 骨 脂 素 对 照 品 , 加 
无 水 乙醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 104l， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (4 : 
1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 
间 颜 色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 10g, 研 细 , 加 石油 醚 (60 一 90C)40ml, 超声 处 
理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 石油 醚 (60 一 90C)2ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 乳 香 对 照 药材 0.5g, 同 法 制 成 
对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 
溶液 5ul 对 照 药 材 溶液 4yl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (12 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 景 干 , 喷 以 
1% 香 草 醋 硫酸 -乙醇 (1 : 4) 的 混合 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 
晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【功能 与 主治 】 补益 肝 肾 , 养 血 活血 , 舒 筋 活络 ,理气 止 
痛 。 用 于 肝 肾 不 足 、 血 瘀 气 沾 .脉络 痹 阻 所 致 的 骨 性 关节 炎 、 
腰 肌 劳损 , 症 见 关节 肿胀 .疼痛 .麻木 .活动 受 限 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 浓缩 丸 一 次 10 丸 ; 水 丸 一 次 6g， 
一 日 2 次 。 早 晚饭 后 服用 。 

【注意 】 〈1)? 本 品 可 能 引起 肝 损 伤 。 

(2) 肝 功能 不 全 、 孕 妇 及 哺乳 期 妇女 禁用 。 

(3) 在 治疗 期 间 应 注意 肝 功 能 监测 ,如 发 现 肝 功能 异常 ， 
应 立即 停 药 ,并 采取 相应 的 处 理 。 

(4) 应 在 医生 指导 下 严格 按照 适应 症 使 用 ,避免 大 剂量 、 
长 疗程 服用 。 


【贮藏 】 密封 。 


灯草 生 脉 胶 喜 


Dengzhan Shengmai Jiaonang 


【处 方 】 灯草 细 辛 3000g 人 参 600g 
五 味 子 600g 麦 冬 1100g 
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【 制 法 】 以 上 四 味 , 取 灯 芍 细 辛 ,加 80%~90% 乙 醇 回 
流 提取 三 次 , 滤 过 ,合并 滤液 , 减 压 浓缩 成 浸 谊 ; 浸 育 加 三 倍 量 
水 溶解 ,搅拌 下 加 入 10% 氧 氧化 钠 助 溶 ,调节 pH 值 至 8, 滤 
过 ,加 10% 硫 酸 调 pH 值 至 3, 放置 2 小 时 , 滤 过 ,收集 沉淀 ， 
水 洗 至 中 人 性, 备用。 其余 人参 等 三 味 ,加 80%~90% 乙 醇 回 
流 提 取 三 次 , 滤 过 ,合并 滤液 , 减 压 浓缩 ,用 正 丁 醇 提 取 三 次 ， 
合并 提取 液 , 减 压 回收 正 丁 醇 并 浓缩 至 稠 襄 状 , 稠 膏 与 上 述 沉 
淀 合并 ,加 2 倍 量 水 溶解 ,加 稀 氧 氧化 钠 调节 pH 值 至 7, 渡 
过 ,滤液 喷雾 干燥 ,加 入 淀粉 、 硬 脂 酸 镁 适量 , 混 匀 , 装 和 人 胶 宫 ， 
制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 赛 ,内容 物 为 " 灰 褐色 至 mrk#i] 棕 褐 
色 的 粉末 ; 味 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 内 容 物 0. 5g, 加 水 10ml 使 溶解 , 滤 
过 ,滤液 用 三 氯 甲烷 提取 3 次 ,每 次 2ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 , 备 
用 ;水 溶液 用 氧 氧 化 钠 试 液 调节 pH 值 至 9, 再 用 水 饱和 的 正 
丁 醇 振 摇 提取 2 次 ,每 次 5ml; 合 并 正 丁 醇 液 ,用 水 5ml 洗涤 ， 
分 取 正 丁 醇 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 人 参 皂 苷 Rg: 对 照 品 . 人 参 皂 苷 Rb 对照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 1ml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 WV B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -甲醇 - 水 (7 : 3 : 1) 的 下 层 
溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 
105 必 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 0. 3g, 置 10ml 具 塞 试管 中 ,加 盐酸 3 
滴 , 播 匀 ,加 入 乙酸 乙 酯 8ml, 超 声 处 理 5 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 
干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 3,5- 二 - 
O- 咖 啡 酰 奎 宁 酸 和 4,5- 二 -O- 咖 啡 酰 奎 宁 酸 对 照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 lml 各 含 Img 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 
层 色 谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl1, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (2 :7: 
1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 陈 干 , 喷 以 1% 三 氯 化 铁 乙醇 溶液 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 。 

【检查 】 焦 社 康 酸 取 [ 鉴 别 ](1) 项 下 的 三 毛 甲 烷 溶液 
在 水 浴 上 蒸 干 ,残渣 加 水 1ml 使 溶解 , 置 试管 内 ,加 三 氯 化 铁 
试 液 1 滴 , 不 得 显 红 色 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 LL)。 

【含量 测定 】 野 黄 芝 苷 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 了 D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -四 和 氧 叶 喃 -0. 2% 磷 酸 溶液 (14 : 14 : 72) 为 
流动 相 ;检测 波长 为 335nm。 理 论 板 数 按 野 黄 芬 苷 峰 计算 应 
不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 野 黄 苓 车 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 70% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 播 匀 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
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匀 , 取 约 0. 13g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 
至 刻度 , 摇 勾 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10n1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 灯 费 细 辛 以 野 黄 芬 苷 (Ca His Oi ) 计 ,不 得 少 于 
15. 0mg。 

4,5- 二 -O- 咖 啡 酰 牵 宁 酸 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -0. 1%% 三 氟 乙 酸 (20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 327nm。 理 论 板 数 按 4,5- 二 -O- 嘿 啡 酰 硅 宁 酸 峰 计算 应 
不 低 于 8000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 4,5- 二 -CO 咖啡 酰 奎 宁 酸 对 照 品 
适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ;精密 吸取 
lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 (每 1ml 含 
10pg) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 ，, 取 约 0. 13g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 约 80ml, 超 
声 处 理 ( 功 率 120W ,频率 40kHz)10 分 钟 , 放 冷 ,再 加 水 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 灯 蕉 细 辛 以 4, 5- 二 -O- 咖 啡 酰 奈 宁 酸 
(Czs Hzs O41 ) 计 ,不 得 少 于 1. 2mg。 

【功能 与 主治 】 益 气 养 阴 ,活血 健 脑 。 用 于 气 阴 两 虚 、 痪 
阻 脑 络 引 起 的 胸 痹 心痛 ,中 风 后 遗 症 , 症 见 痴呆 健忘 、 手 足 麻 
木 症 ; 冠 心病 心绞痛 , 缺 血性 心 脑 血管 疾病 ,高 脂 血 症 见 上 述 
证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 粒 , 一 日 3 次 。 饭 后 30 分 
钟 服用 。 两 个 月 为 一 疗程 ,疗程 可 连续 。 巩 固 疗 效 或 预防 复 
发 ,一 次 1 粒 ,一 日 3 次 。 


照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VW 


【注意 】 脑 出 血 急性 期 禁用 。 
【规格 】 每 粒 装 0. 18g 
【贮藏 】 密封 。 
导 赤 丸 
Daochi Wan 
【处 方 】 连 首 120g 黄连 60g 
板子 ( 姜 炒 )120g 木 通 60g 
玄 参 120g 天 花粉 120g 
赤 芍 60g 大 黄 60g 
黄 芬 120g 滑石 120g 
【 制 法 】 以 上 十 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉 


末 " 加 炼 蜜 50 一 60g 及 适量 的 水 制 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ; 
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或 [bs] 加 炼 蜜 120 一 140g 制 成 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 黑 褐 色 的 "水蜜 丸 或 rj] 大赛 丸 ; 味 
甘苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 淀粉 粒 复 粒 由 
2 一 14 分 粒 组 成 , 常 由 一 个 大 的 盔 帽 状 分 粒 与 几 个 小 分 粒 复 
合 ( 天 花粉 )。 石 细胞 黄 棕 色 或 无 色 , 类 长 方形 、 类 圆 形 或 形状 
不 规则 , 层 纹 明显 ,直径 约 94um( 玄 参 )。 种 皮 石 细胞 黄色 或 
淡 棕 色 ,多 破碎 ,完整 者 长 多 角形 .长 方形 或 形状 不 规则 , 壁 
厚 , 有 大 的 圆 形 纹 孔 , 胞 腔 棕 红色 ( 柑 子 )。 纤 维 束 鲜 黄色 , 壁 
稍 厚 , 纹 孔 明显 (黄连 )。 韧 皮 纤维 淡 黄色 , 梭 形 , 壁 厚 , 孔 沟 细 
( 黄 苓 )。 内 果皮 纤维 上 下 层 纵横 交错 ,纤维 短 梭 形 ( 连 撼 )。 
草酸 钙 簇 蝇 大 ,直径 60~140nm( 大 黄 )。 

(2) 取 本 品 3g," 水 蜜 丸 研 细 或 大 蜜 丸 rs] 前 碎 , 加 硅 藻 
土 1g, 研 匀 , 加 甲醇 10ml, 冷 浸 1 小 时 ,时 时 振 摇 , 滤 过 ,滤液 
浓缩 至 lml 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 连 对 照 药材 50mg ,加 甲 
醇 5ml 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 盐 酸 小 辟 碱 对 照 品 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 1~2p1, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 莱 - 乙 酸 乙 酯 - 异 丙 醇 -甲醇 - 浓 氨 试 
液 (12:6:3:3:1) 为 展开 剂 , 置 氨 蒸 气 预 饱和 的 展开 缸 内 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 的 
黄色 获 光 斑点 。 

(3) 取 本 品 3g, 水 蜜 丸 研 细 或 大 蜜 丸 @oi] 剪 碎 , 加 硅 
藻 土 1g, 研 匀 , 加 甲醇 10ml, 密 塞 , 冷 浸 1 小 时 ,时 时 振 播 , 滤 
过 , 取 滤 液 5ml, 蒸 干 , 残 酒 加 水 5ml 使 溶解 ,加 盐酸 0. 5ml， 
置 水 浴 上 加 热 30 分 钟 ,立即 冷却 ,用 乙醚 15ml 分 2 次 提取 ， 
合并 乙醚 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 1ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0. 1g, 加 甲醇 10ml, 同 法 制 
成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 
两 种 溶液 各 4 分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 本 
(30 一 60T )- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (15 :5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 ; 置 氨 蒸 气 中 震 后 ,日光 下 检视 ,斑点 变 为 红色 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 水蜜 丸 研 细 或 
大 蜜 丸 @[% 订 ] 剪 碎 , 混 匀 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 水 5ml, 放 置 使 溶 散 ,加 入 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 混 合 溶 液 
约 80ml, 置 60C 水 浴 中 加 热 15 分 钟 , 取 出 ,超声 处 理 ( 功 率 
250W ,频率 33kHz)15 分 钟 , 放 冷 ,加 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 混 合 
溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 加 在 中 性 
氧化 铝 柱 (100 一 200 有 具 ,3g, 内 径 为 0.9cm)y 上 ， 以 乙醇 25ml 
洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 用 甲醇 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 精 密 称 取 盐 
酸 小 辟 碱 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 25p8g 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 和 集体 制作 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


妇科 十 味 片 


4pL、 对照 品 溶液 2pl 与 4nl, 分 别 交 叉 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 葵 - 乙 酸 乙 酯 - 异 丙 醇 -甲醇 -水 (20 : 10: 5 : 5 : 1) 为 展 
开 剂 , 置 氨 燕 气 饱 和 的 展开 仙 内 ,展开 ,取出 , 晾 于 , 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 YI B 薄 层 色谱 扫 找 法) 进行 荧光 扫描 ,激发 光波 
长 ; 4 二 366nm, 测 量 供 试 品 荧 光 强 度 与 对 照 品 荧光 强度 的 积 
分 值 ,计算 , 即 得 。 

于 本 品 含 黄连 以 盐酸 小 辟 碱 (Cs HisCINO4) 计 ,水 蜜 丸 每 
lg 不 得 少 于 1.5mg, 大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 3. 0mg 。[ 谷 订 ] 

【功能 与 主治 】 清热 泻 火 , 利 尿 通 便 。 用 于 火热 内 盛 所 
致 的 口舌 生 疮 、 咽 喉 疼 痛 、 心 胸 烦 热 ,小便 短 赤 、 大 便秘 结 。 

【用 法 与 用 最 】 口服 。 水蜜 九 一 次 2g, 大 蜜 丸 一 次 1 
九 , 一 日 2 次 ;周岁 以 内 小 儿 酌 减 。mcgi] 


【规格 】 “(1) 水 蜜 丸 ”每 10 粒 重 1gmcirl 《2) 大 蜜 丸 
每 丸 重 3g 
【贮藏 】 密封 。 
妇科 十 味 片 
Fuke Shiwei Pian 
【处 方 】 栈 香 附 500g 川 营 20g 
当归 180g 醋 延 胡 索 40g 
白术 29g 甘草 14g 
大 记 100g 白 芍 15g 
赤 芍 15g 熟地 黄 60g 
碳酸 钙 65g 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 , 当 归 126g、 栈 香 附 、 酷 延 胡 索 、 白 
芍 、 赤 芍 .碳酸 钙 粉 碎 成 细 粉 ,甘草 、 大 束 加 水 前 者 三 次 ,合并 
前 液 , 滤 过 ;剩余 当归 与 白术 、 熟 地 黄 、 川 营 用 70% 乙 醇 加 热 
回流 二 次 , 滤 过 ,合并 二 次 滤液 。 将 以 上 两 种 滤液 合并 , 减 压 
浓缩 至 相对 密度 为 1.35 一 1.40(50'C ) 的 稠 襄 。 加 入 上 述 醋 
香 附 等 六 昧 细 粉 , 混 匀 ,干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,用 糖浆 与 淀粉 糊 制 
成 颗粒 ,干燥 ,压制 成 3000 片 ,得 或 包 薄 膜 衣 mrgi]J* 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 褐色 的 片 " 或 薄膜 衣 片 ,薄膜 衣 片 除 
去 包 衣 后 显 黄 褐色 cir] ; 气 微 香 , 味 微 昔 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 : 分 泌 细 胞 类 圆 
形 , 含 淡 黄 棕色 至 红 棕 色 分 泌 物 ,其 周围 细胞 作 放 射 状 排列 
( 醋 香 附 )。 薄 壁 细胞 纺锤 形 , 壁 略 厚 ,有 极 微 细 的 斜 向 交错 纹 
理 ( 当 归 ) 。 

(2) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 乙醚 20ml, 放 置 1 小 时 ,时 时 
振 播 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 a- 香 附 酮 对 照 品 ,加 乙酸 乙 栈 制 成 每 1ml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 
板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 , 取 出 晾 干 ， 
置 紫 外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 
*。 12S 。 
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谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 ; 喷 以 二 硝 基 葵 有 午 试 液 ， 
放置 片刻 ,斑点 渐变 为 楼 红 色 。 

《3) 取 当归 对 照 药 材 . 川 营 对 照 药 材 各 0. 5g ,分别 加 乙醚 
15ml, 超 声 处 理 5 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 lml 
使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Yi B) 试 验 ， 
吸取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 及 上 述 对 照 药材 溶液 各 
5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 
(9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 15 片 , 研 细 , 加 乙醇 20ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶解 ,用 乙醚 振 摇 提取 3 次 ,每 
次 20ml, 弃 去 乙醚 液 , 再 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提取 3 次 ,每 次 
20ml, 合 并 正 丁 醇 液 , 用 水 洗涤 3 次 ,每 次 10ml, 取 正 丁 醇 液 燕 
干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,拌和 人 适量 中 性 氧化 铝 ,水 滩 上 拌 匀 
干燥 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (200 一 300 目 ,1lg, 内 径 为 1 一 1. 5cmy) 
上 ,以 甲醇 40ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 芍 药 苷 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 
含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 
验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 三 氧 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40 : 5 : 10 : 0.5) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑 
点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 


显 相同 颜色 的 斑点 。 
【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 


【含量 测定 】 上 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 :以 乙 且 -0. 1% 磷 酸 溶液 (12 : 88) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 230nm。 理 论 板 数 按 芍药 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 芍 药 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
稀 乙醇 制 成 每 lml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 本 品 20 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 
衣 ,mi 精密 称 定 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 超 声 处 理 ( 功 率 
100W, 频 率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙 醇 补 
足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
1l0pl, 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 白 芍 、. 赤 区 以 芍药 苷 (Cz Hzs O11 ) 计 ,不 得 少 
于 0. 25mg。 

【功能 与 主治 〗 养 血 舒 肝 ,调经 止痛 。 用 于 血 虚 肝 郁 所 
致 月 经 不 调 痛经 .月 经 前 后 诸 证 , 症 见 行经 后 错 , 经 水 量 少 、 
有 血块 ,行经 小 腹 疼 痛 , 血 块 排出 痛 减 ,经 前 双 乳 胀 痛 、 烦 躁 、 
食欲 不 振 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 片 ,一 日 3 次 。 

[规格 〗 (1) 素 片 、 每 片 重 0.3g 2) 薄膜 衣 片 ” 每 片 
重 0. 33gm[ 增 订 ] 

。 126 。 
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【贮藏 】 密封 。 
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Liganlong Keli 
【处 方 】 板蓝根 400g 菌 陈 83g 
郁 金 133g 五 味 子 133g 
甘草 133g 当归 66. 5g 
黄芪 200g 刺 五 加 漫 襄 10g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,五 味 子 粉碎 成 粗 粉 ,用 75% 乙 醇 加 
热 回 流 提取 三 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 ,第 三 次 1 小 
时 , 滤 过 ,合并 滤液 回收 乙醇 ,浓缩 成 清 膏 ; 取 菌 陈 . 当 归 、 郁 
金 ,提取 挥发 油 ,药酒 与 蒸馏 后 的 水 溶液 加 入 黄芪 .甘草 、 板 
蓝 根 ,加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1.5 小 时 ,合并 
前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 适量 ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 77%, 静 置 
24 小 时 , 滤 过 ,回收 乙醇 并 浓缩 成 清 膏 , 将 上 述 各 清宫 与 温 
热 的 刺 五 加 浸 膏 混合 ,加 芒 糖 粉 适 量 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,低温 
干燥 , 喷 入 挥发 油 , 制 成 1000g," 或 加 糊 精 适量 , 混 匀 , 制 成 
颗粒 ,低温 干燥 , 喷 入 挥发 油 , 制 成 300g (无 芒 糖 ) ,cwi] 
即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 淡 棕 色 至 棕色 的 颗粒 , 味 甜 微 苦 ;" 或 
棕 黄 色 至 棕 黑 色 的 颗粒 , 气 微 , 味 微 昔 ( 无 其 糖 ) rir] 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 5 外 或 1.5g( 无 蔗糖 )mcir， 加 三 
氯 甲烷 20ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 渣 备用 ,滤液 燕 干 ， 
残 酒 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 五 味 子 对 
照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 五 味 子 乙 素 对 
照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 YI B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 2 一 
5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 栈 
(9 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (254nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

〈2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 的 备用 药酒 ,加 甲醇 25ml, 超 声 处 
理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 
的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 正 丁 醇 
饱和 的 水 洗涤 3 次 ,每 次 10ml, 取 正 丁 醇 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲 
醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药 材 0. 2g， 
同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 2~3pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ， 
以 三 握 甲 烷 -甲醇 -水 (13 : 6 : 2)10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 
加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 ; 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 刺 五 加 对 照 药材 lg 或 0.3g( 无 芒 糖 )mraiz]， 加 甲 
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醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 
使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 蜡 唆 皮 啶 对 照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 lml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WB) 试验, 吸取 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 
10~~15pl、 上 述 对 照 药材 溶液 5pl 及 对 照 品 溶液 141, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 - 甲 
醇 (10 : 10 : 5 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 
品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 效 光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I C) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (45 : 55) 为 流动 相 ;检测 波长 为 250nm。 
理论 板 数 按 五 味 子 醇 甲 峰 计 算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 五 味 子 醇 甲 对 照 品 适 量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 制 成 每 Iml 含 10kg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
名 , 研 细 , 取 约 1g 或 0. 3g( 无 蔗糖 )mcirl ,精密 称 定 , 置 具 塞 
锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 
250W ,频率 40kHz)40 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重 量 , 用 甲醇 补足 
减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 袋 含 五 味 子 以 五 味 子 醇 甲 (Czs Hsz Oi ) 计 ,不 得 少 
于 2. 2mg。 

【功能 与 主治 】 玖 肝 解 郁 ,清热 解毒 , 益 气 养 血 。 用 于 上 肝 
郁 湿 热 . 气 血 两 虚 所 致 的 两 胁 胀 痛 或 隐痛 、 乏 力 、 尿 黄 ; 急 、 慢 
性 肝炎 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 1 袋 ,一 日 3 次 ,小 儿 酌 减 。 

【注意 】 忌 烟 酒 及 辛辣 油腻 食品 。 


【规格 】 〈1) 每 袋 装 10g (2) 每 袋 装 3g (无 礁 
糖 ) cI 
【贮藏 】 密封 。 
利 胆 请 
Lidan Pian 

【处 方 】 大 黄 58g 金银花 58g 
金钱 草 58g 木 香 96. 5g 
知 母 58g 大 青 叶 58g 
柴 胡 58g 白 芍 58g 
黄 芬 29g 芒硝 19g 
菌 陈 58g 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 ,大 黄金 银 花 ,金钱 草 、 木 香 粉 碎 成 
细 粉 , 知 母 .大 青 叶 、 柴 胡 、 白 芍 、 黄 苓 、 茵 陈 加 水 前 者 二 次 , 滤 
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利 胆 片 


过 ,滤液 合并 , 静 置 12 小 时 , 取 上 清 液 备 用 。 芒 硝 加 2 倍 水 ,加 
热 溶 解 , 滤 过 ,滤液 加 入 上 清 液 中 , 混 匀 ,浓缩 成 稠 襄 状 ,加 入 上 
述 细 粉 制 粒 ,干燥 ,压制 成 1000 片 , 包 糖衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 黄 宰 
色 ; 味 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 草酸 钙 簇 晶 直 径 
60 一 140pm( 大 黄 )。 花 粉 类 球形 ,直径 约 76jm, 外 壁 有 刺 状 
雕 纹 , 具 3 个 昔 发 孔 (金银花 ) 。 分 泌 道 含 红 棕色 或 棕色 分 泌 
物 (金钱 草 ) 。 木 纤维 成 束 ,长 梭 形 ,直径 16 一 24pnm, 壁 稍 厚 ， 
纹 孔 口 横 裂 孔 状 、. 十 字 状 或 人 字 状 ( 木 香 ) 。 

(2) 取 本 品 10 片 ,除去 包 衣 , 研 细 ,加 1% 氨 溶液 20ml, 三 
毛 甲 烷 30ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 趁 热 分 取 三 氯 甲 烷 液 ,浓缩 
至 约 lml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 靛 玉 红 对 照 品 ,加 三 毛 甲 烷 
制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10pl1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30~~60C)- 三 握 甲 烷 -甲醇 (2 : 
7 : 0.4) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 6 片 ,除去 包 衣 , 研 细 ,加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 
30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 15ml 使 溶解 ,用 稀 盐 酸 调 
节 pH 值 至 1~2, 用 乙酸 乙 栈 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 15ml, 合 
乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 绿 原 酸 对 照 品 . 黄 蕉 背 对 照 品 , 分 别 加 甲醇 制 成 每 1ml 中 
各 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 聚 酰 胺 薄 
膜 上 ,以 醋酸 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 绿 原 酸 对 照 品 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 ; 喷 以 1% 三 握 化 铁 乙 醇 
溶液 , 供 试 品 色谱 中 ,在 与 黄 芬 苷 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 ， 
显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 4 片 ,除去 包 衣 , 研 细 ,加 三 氯 甲 烷 40ml, 超 声 
处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 , 残 酒 加 甲醇 Iml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 木 香 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
4pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -三 氯 甲 烷 (1 : 
5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 5% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,在 
105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 10 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 ,加 乙醇 60ml, 加 热 回 
流 1 小 时 , 滤 过 , 取 续 滤液 40ml, 加 盐酸 1ml, 加 热 回 流 1 小 时 
后 浓缩 至 约 5ml, 加 水 20ml, 用 甲苯 30ml 振 摇 提取 ,分 取 甲 茶 
液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲苯 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
蔬 葛 皂 背 元 对 照 品 ,加 甲 茶 制 成 每 lml 含 2mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 
溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 丙 酮 (9 : 
1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 影 干 , 喷 以 8% 香草 醛 无 水 乙醇 溶液 
与 硫酸 溶液 (7 一 10) (0.5 : 5) 的 混合 溶液 ,在 100C 加 热 至 斑 
。127 。 
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点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相 同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0. 1% 磷 酸 溶液 (85 : 15) 为 流动 
相 ; 检 测 波 长 为 254nm。 理 论 板 数 按 大 黄 素 峰 计算 应 不 低 
于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 大 黄 率 对 照 品 和 大 黄 酚 对 照 品 
量 ,精密 称 定 ,分 别 加 无 水 乙醇 -乙酸 乙 酯 (2 : 1) 混 合 溶液 制 
成 每 1ml 含 大 黄 素 10pg、 大 黄 酚 25pg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 5 片 的 重量 ), 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,精密 加 乙醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,加 热 回 流 1 小 时 , 放 
冷 , 用 乙醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
10ml, 水 浴 燕 干 ,加 30% 乙 醇 -盐酸 (10 : 1) 的 混和 溶液 15ml， 
加 热 回 流 1 小 时 ,立即 冷却 ,用 三 氮 甲 烷 强 力 振 扬 提 取 4 次 ， 
每 次 15ml, 合并 三 氯 甲 烷 液 , 蒸 干 ,残渣 用 无 水 乙醇 -乙酸 乙 
酯 (2 : 1) 混 合 溶液 使 溶解 , 移 至 25ml 量 瓶 中 ,稀释 至 刻度 , 摇 
匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 人 液 相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 大 黄 以 大 黄 素 (Cs Hi。O;) 和 大 黄 酚 
(Cs HioO,) 的 总 量 计 , 不 得 少 于 0. 35mg。 

【功能 与 主治 】 舒 肝 止痛 ,清热 利 湿 。 用 于 肝胆 湿热 所 
致 的 胁 痛 , 症 见 胁 肋 及 骨 上 腹部 疼痛 、 按 之 痛 剧 ,大 便 不 通 , 小 便 
短 赤 , 身 热 头痛 ,呕吐 不 食 ; 胆 道 疾 患 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6~10 片 ,一 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 服 ;服药 期 间 鼠 食油 腻 。 

【规格 】 薄膜 衣 片 ”每 片 重 由 0. 37@[ 订 下 ]g 

【贮藏 ” 密封 。 


辛夷 鼻炎 丸 
Xiny! Biyan Wan 
【处 方 】 辛夷 42g 薄荷 433g 
紫 苏 叶 317g ”甘草 215g 
广 荤 香 433g 苍 耳 子 1lllg 
鹅 不 食 草 209g 板蓝根 650g 
山 白芷 433g ”防风 313g 
鱼 腥 草 150g ”菊花 433g 
三 叉 苦 433g 
【 制 法 】 以 上 十 三 味 , 取 切 不 食 草 105g 和 防风 、 鱼 腥 草 
粉碎 成 粗 粉 ) 辛 夷 、 薄 荷 、 广 获 香 、 紫 苏 叶 提取 挥发 油 , 药 湘 另 
器 收集 ; 苍 耳 子 .板蓝根 .三 又 苦 .甘草 . 山 白芷 及 剩余 忽 不 食 
。 128 ， 


草 加 水 前 者 1. 5 小 时 , 滤 过 ,滤液 备用 , 药 渣 另 器 收集 ;将 菊花 
及 上 述 各 药酒 加 水 前 者 1.5 小 时 , 滤 过 ,滤液 与 上 述 滤液 合 
并 ,并 浓缩 成 稠 襄 ,与 上 述 粗 粉 混 匀 ,干燥 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 ， 
混 匀 ,用 水 泛 丸 ,干燥 , 喷 入 挥发 油 , 制 成 1000g, 用 黑 氧 化 铁 - 
滑石 粉 (1 : 1) 包 衣 , 打 光 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑色 的 浓缩 水 丸 ,除去 包 衣 后 , 显 棕 褐 
色 ; 气 芳香 , 味 甘 凉 、 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 :花粉 粒 类 球形 , 直 
径 18~~35pm, 表 面具 刺 ( 鹅 不 食 草 )。 油 管 合金 黄色 分 泌 物 ， 
直径 约 17~60pm( 防 风 )。 

(2) 取 本 品 4. 5g, 研 细 , 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 20 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 茹 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 
(100 一 200 目 ,12g, 内 径 为 2cm) 上 ,用 40% 甲 醇 80ml 洗 脱 ， 
收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 
30ml 振 播 提取 ,分 取 正 丁 醇 液 , 蒸 干 , 残 渣 加 甲醇 2ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药 材 1g, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 5 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 -甲醇 - 
水 (40 : 10 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 分 别 置 日 光 及 紫外 光 灯 
《365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 ,日 光 下 显 相 同 颜色 的 斑点 ,紫外 光 下 显 相 同 颜色 的 荧 
光斑 点 。 

(3) 取 本 品 3g, 研 细 ,加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 水 10ml 使 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 
附 树脂 柱 ( 内 径 为 1. 0cm, 柱 高 为 12cm), 用 水 100ml 洗 脱 ， 
弃 去 水 液 , 再 用 20%% 甲醇 50ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 
潭 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 苍 耳 子 对 照 药 
材 1g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 -水 -甲酸 (3: 10:2:2:2) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 碘 蒸气 中 需 至 斑点 显 色 清 晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

(4) 取 本 品 2g, 研 细 , 加 乙酸 乙 酯 20ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 笋 不 食 草 对 照 药材 2g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5p1、 对 照 药 
材 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 酶 (90 一 
120'C)- 甲 蔡 - 甲 酸 (10 : 20 : 0.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 
干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

(5) 取 本 品 3g, 研 细 , 加 丙酮 30ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 丙酮 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 防 风 对 照 药 材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 升 麻 素 背 
对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
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液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 
2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 -水 
(12 : 2 : 3) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 
灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(6) 取 本 品 20g, 研 细 , 加 乙醚 50ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 鱼 腥 草 对 照 药材 3g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 
注 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

(7) 取 菊花 对 照 药 材 1g, 同 (鉴别 ](3) 项 下 的 方法 制 成 对 
照 药材 溶液 。 另 取 绿 原 酸 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 1ml 含 
0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 
试验 ,吸取 [鉴别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶 液 及 上 述 对 照 药材 溶液 
和 对 照 品 溶液 各 2 由 ,分 别 点 于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 ,以 甲苯 - 乙 
酸 乙 酯 -甲醇 - 冰 酷 酸 -水 (1:15:1:1:2) 的 上 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 影 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 有 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0.04molL 醋酸 钠 溶液 (30 : 70) 为 流动 
相 ; 检 测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 升 麻 素 苷 峰 计算 应 不 低 
于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 升 麻 素 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 50pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适量 , 研 细 , 取 约 2g, 精 密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 冷 
浸 1 小 时 ,超声 处 理 (功率 200W ,频率 45kHz)20 分 钟 , 放 冷 ， 
再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,到 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5 一 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 咏 风 以 升 麻 素 苷 (Ce Hzs Ou ) 计 ,不 得 少 于 
0. 45mg。 

【功能 与 主治 】 祛 风 宣 窍 ,和 清 mrrz] 热 解毒 。 用 于 风 热 
上 攻 ` 热 毒 草 肺 所 致 的 鼻塞 、 鼻 流 清 涕 或 间 涕 .发 热 .头痛 ; 慢 
性 鼻炎 、 过 敏 性 鼻炎 神经 性 头痛 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 3g, 一 日 3 次 。 

【规格 】 每 10 丸 重 0.75g 

【贮藏 】 密封 。 

注 : 山 白芷 ”为 菊 科 植物 羊 耳 菊 Inula cappa (Buch. - 
Ham. )DC, 的 干燥 根 及 根茎 。 
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启 脾 丸 
启 脾 丸 
Qipi Wan 
【处 方 】 人 参 100g 炒 白 术 100g 
茯苓 100g 甘草 50g 
陈皮 50g 山药 100g 
莲子 ( 炒 ) 100g 炒 山楂 50g 
六 神曲 ( 炒 ) 80g 炒 麦芽 50g 


泽 泻 50g 

【 制 法 】 以 上 十 一 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 
粉末 加 炼 密 120 一 140g 制 成 小 蜜 丸 或 mosi 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 了 本 品 为 棕色 的 至 小 蜜 刀 或 @rir 大 蜜 丸 ; 味 甜 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 不 规则 分 枝 状 团 
块 无 色 , 遇 水 合 氯 醛 试 液 深化; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 , 直 径 4 一 
6pm( 茯 苓 ) 。 草 酸 钙 艇 晶 直 径 20 一 68km, 棱角 锐 尖 ( 人 参 )。 
草酸 钙 针 晶 东 存在 于 黏液 细胞 中 ,长 80 一 240pkm, 针 晶 直 径 
2 一 8um( 山 药 )。 草 酸 钙 方 晶 成 片 存在 于 菏 壁 组 织 中 (陈皮 ) 。 
纤维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 成 晶 纤 维 ( 革 草 ) 。 果 
皮 石 细胞 淡 紫 红色 、 红 色 或 黄 棕色 ,类 圆 形 或 多 角形 ,直径 约 
125pm( 炒 山楂 ) 。 

(2) 取 本 品 6g, 前 碎 ,加 硅 菠 土 4g, 研 匀 , 加 甲醇 20ml, 加 
热 回 流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 橙 皮 苷 对 照 
品 , 加 甲醇 制 成 饱和 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
《附录 VW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2~5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (32 : 17 : 5) 的 下 层 溶 
液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 1% 三 氯 化 铝 乙醇 溶液 ， 
置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 
谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 9g, 剪 碎 ,加 硅 藻 土 5g, 研 匀 , 加 三 毛 甲 烷 
40ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,药酒 备用 ,滤液 蒸 于 ,残渣 加 
乙酸 乙 酯 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 人 能 果 酸 对 照 
品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10p1、 对 照 品 
溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 用 0. 5% 硼 酸 溶 液 制备 的 硅胶 G 菏 
层 板 上 ,以 环 己 烷 - 乙 酸 乙 酯 (3 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 晾 
干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 , 在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 备用 药 湘 ,加 甲醇 50ml, 加 热 回 
流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 5ml 使 溶解 ,加 在 中 性 
氧化 铝 柱 (100 一 200 目 ,15g, 内 径 为 1 一 1,.5cm) 上 ,用 40% 甲 
醇 150ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 水 30ml 使 溶解 ,用 
水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提 取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 
正 丁 醇 饱和 的 水 洗涤 3 次 ,每 次 20ml, 正 于 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 
。 129 。 
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甲醇 0.5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药 材 
1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 人 参 皂 苷 Re 对 照 品 .人 参 
皂 昔 Rg 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 lmg 的 混合 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 供 试 
品 溶液 及 对 照 药材 溶液 各 5 一 10 同 、 对照 品 溶液 5p1, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 - 水 
(15: 40:22: 10)10C 以 下 放置 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 ,了 晾 干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

《5) 取 本 品 9g, 加 硅 营 土 5g, 研 细 , 加 乙醚 30ml, 加 热 回 
流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 正 已 烷 2ml 使 溶解 ,作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 白 术 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
5 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 《60 一 90C )- 乙 
酸 乙 酯 (50 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 虹 以 5% 香 草 醋 
硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 ,并 应 显 有 一 桃红 色 
主 斑点 (苍术 酮 ) 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 ] A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WL DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 2mol/L 醋酸 镁 溶液 - 冰 醋 酸 (62 : 37 : 1) 
为 流动 相 ; 柱 温 为 35C ;检测 波长 为 250nm。 理 论 板 数 按 甘 
草酸 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 甘 草酸 单 铵 盐 对 照 品 适 量 ,精密 
称 定 , 加 流动 相 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 (相当 于 每 lml 含 
甘草 酸 19. 59ug), 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 ,前 碎 , 混 
匀 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 流动 相 
50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,放置 过 夜 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 
20kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 流动 相 补 足 减 失 的 重 
量 , 混 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 
20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 甘草 以 甘草 酸 (Css HezOlu ) 计 ,里 小 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 0.43mg, 大 蜜 丸 每 丸和 gr 志 ] 不 得 少 于 1. 3mg。 

【功能 与 主治 】 健 脾 和 胃 。 用 于 脾胃 虚弱 ,消化 不 良 , 腹 
胀 便 渡 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .小 蜜 九 一 次 3g(15 丸 ), 大 蜜 
丸和 [ 卉 订 ] 一 次 1 丸 , 一 日 2 一 3 次 ;三 岁 以 内 小 儿 酌 减 。 

【规格 】 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g (2) 大 蜜 
丸 mrgi] 每 妃 重 3g 

【贮藏 密封 。 
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阿胶 补血 高 


Ejioo Buxue Gao 


【处 方 】 阿胶 50g 熟地 黄 100g 
党 参 100g 黄芪 50g 
枸杞 子 50g 白术 50g 


【 制 法 】 以 上 六 味 , 除 阿胶 外 ,熟地 黄 加 水 前 者 二 次 ,每 
次 2 小 时 ,部 液 滤 过 ,滤液 合并 ;白术 、 枸 杞 子 用 6 倍 量 60% 
乙醇 作 溶 剂 ,进行 渗 渡 , 党 参 、 黄 茎 用 6 倍 量 25% 乙 醇 作 溶剂 
进行 渗 渡 ,合并 渗 渡 液 ;或 白术 、 枸 杞 子 用 60% 乙 醇 在 65 一 
707C ,党 参 .黄芪 用 25% 乙 醇 在 70~75 作 动态 温 浸 提取 三 次 ， 
第 一 次 2. 5 小 时 ,第 二 ,三 次 各 2 小 时 ,合并 浸 溃 液 ; 取 渗 沪 液 
或 浸渍 液 , 静 置 , 取 上 清 液 ,回收 乙醇 至 无 醇 味 , 加 入 阿胶 、 熟 
地 黄 提取 液 .蔗糖 382g, 混 匀 , 减 压 浓缩 至 适量 ,加 入 山梨 酸 
1.15g, 混 匀 , 调 节 相 对 密度 为 1.25 一 1.27(20C), 制 成 
1000g, 分 装 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐 色 的 黏稠 液体 ; 味 甜 . 微 若 。 

【鉴别 (1) 取 黄花 甲 苔 对照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 
lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 
验 ,吸取 [含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 10 由 对照 品 溶液 5pl， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 -甲醇 -水 
(13:7:2)10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,及 
干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105 它 加热 至 斑点 显 色 清晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 。 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 30g, 加 水 20ml, 搅 匀 , 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 
次 ,每 次 30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 三 氯 甲 烷 1ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 白 术 对 照 药材 1g, 加 乙酸 乙 
酯 30ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 三 毛 甲 烷 
lml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 YI B) 
试验 ,吸取 供 试 品 溶液 10ul、 对 上 照 药材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 甲 茶 -乙酸 乙 酪 (14 : 3 : 3) 为 
展开 剂 , 置 用 展开 剂 预 饱和 15 分 钟 的 展开 饶 内 ,展开 ,取出 ， 
景 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 约 7 分钟 , 置 紫 
外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 20g, 加 水 30ml, 撑 名, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 
次 ,每 次 30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 2ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 枸 杞 子 对 照 药材 1g, 加 水 
40ml, 前 者 15 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 乙酸 乙 酯 20ml 振 播 提 
取 , 取 乙酸 乙 酯 液 , 浓 缩 至 1ml, 作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (3 : 1: 
0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
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附子 理 中 丸 


视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 应 为 1.25 一 1. 27( 附 录 工 F)。 

其 他 ”应 符合 入 膏剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 F) 。 

【含量 测定 】 黄 英 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 -水 (34 : 66 ) 为 流动 相 ;用 蒸发 光 散 射 检 测 
器 检测 。 理 论 板 数 按 黄 忒 甲 苷 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 艾 甲 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 40g, 精 密 称 定 , 加 水 30ml， 
混 匀 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 回流 提取 4 次 ,每 次 50ml, 每 次 提取 
1 小 时 。 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 氨 试 液 洗 涤 2 次 ,每 次 30ml， 
弃 去 洗涤 液 , 取 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 适量 使 溶解 , 移 至 
10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 即 得 。 

测定 法 “分 别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 10ul.20pl 与 供 试 品 
溶液 20p1, 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 ,以 外 标 两 点 法 对 数 方程 计 
算 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 黄芪 以 黄芪 甲 背 (Cu Hes Ou ) 计 ,不 得 少 于 
20pg。 

总 氮 量 取 本 品 2g, 精 密 称 定 , 照 氮 测 定 法 (附录 区 二 第 
一 法 ) 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 总 氮 (N) 不 得 少 于 7. 0mg。 

【功能 与 主治 】 补益 气 血 , 滋 阴 润 肺 。 用 于 气 血 两 虚 所 
致 的 久 病 体 弱 、 目 昏 、. 虚 劳 咳 嗽 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 20g, 早 晚 各 一 次 


【规格 】 每 瓶装 (1)l00gmrmii] (2)200g (3)300g 
【贮藏 】 密封 。 
附子 理 中 丸 
Fuzi Lizhong Wan 
【处 方 】 附子 ( 制 )100g 党 参 200g 
炒 白术 150g 干 姜 100g 
甘草 100g 
【 制 法 】 以 上 五 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 名。 每 100g 粉 


末 用 炼 蜜 35~50g 加 适量 的 水 泛 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 
炼 蜜 100 一 120g 制 成 里 小 蜜 丸 或 @[ 订 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】〗 本 品 为 棕 褐 色 至 棕 黑 色 的 水 蜜 丸 ,或 为 棕 褐 色 
至 黑 神色 的 小 蜜 丸 或 @rm 说 大 蜜 丸 ; 气 微 , 味 微 甜 而 辛辣 。 

【鉴别 】〗】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 淀粉 粒 长 卵 形 、 
广 卵 形 或 形状 不 规则 ,直径 25 一 32xm, 脐 点 点 状 , 位 于 较 小 
端 , 层 纹 明显 ( 干 姜 ) 。 联 结 乳 管 直径 12 一 15pm, 含 组 小 颗粒 
状 物 (党 参 ) 。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 唱 , 形 成 晶 纤 


维 ( 甘 草 ) 。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 4g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 丸 或 rs] 大 蜜 丸 
6g, 剪 碎 , 置 500ml 圆 底 烧瓶 中 ,加 水 250ml, 连 接 挥 发 油 测定 
器 , 自 测定 器 上 端 加 水 至 刻度 并 溢 流 入 烧瓶 时 为 止 , 再 加 入 石 
油 醚 (60 一 90 )1ml, 加 热 回 流 2 小 时 , 放 冷 ,取石 油 醚 层 作 为 
供 试 品 溶液 。 另 取 白 术 对 照 药 材 0. 5g ,加 乙酸 乙 酯 1ml, 超 声 
处 理 15 分 钟 , 静 置 , 取 上 清 液 作为 对 照 药 材 溶 液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 8xl、 对照 药材 溶液 
4p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 配 (60~90'C)- 乙 
酸 乙 酯 (20 : 0. 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5%% 香 草 
醛 硫 酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 
药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 主 斑点 。 

(3) 取 本 品 水 蜜 丸 5g, 研 细 ; 或 取 小 蜜 丸 或 rwir] 大 蜜 丸 
7. 5g, 前 碎 , 加 硅 藻 土 5g, 研 细 , 加 甲醇 40ml, 超 声 处 理 40 分 
钟 , 放 冷 , 滤 过 ?滤液 蒸 干 , 残 酒 用 水 20ml 溶解 ,用 正 丁 醇 振 揪 
提取 2 次 ,每 次 30ml, 全 并 正 丁 醇 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 
2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 干 姜 对 照 药材 1g, 同 法 制 
成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 上 述 
两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同方 硅胶 G 薄 层 板 上 使 成 条 带 状 ， 
以 石油 酸 (60 一 90C) 乙 酸 乙 酯 -甲醇 - 冰 醋 酸 (20:3:1: 
0. 4) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ;在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 条 斑 。 

(4) 取 甘草 对 照 药材 1g, 加 甲醇 10ml, 振 摇 3 分 钟 , 静 置 ， 
取 上 清 液 作为 对 照 药材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 
验 ; 吸 取 [ 鉴 别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶液 2pl 和 上 述 对 照 药材 溶 
液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 冰 栈 酸 - 
甲酸 -水 (15 : 1: 1: 2) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 , 置 紫 外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 乌 头 碱 限量 取 本 品 水 蜜 丸 适量 , 研 碎 , 取 
25g; 或 取 " 小 蜜 丸 或 cwir] 大 蜜 丸 适量 , 剪 碎 , 取 36g, 加 氨 试 
液 4ml, 拌 匀 ,放置 2 小 时 ,加 乙醚 60ml, 振 摇 1 小 时 ,放置 24 
小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 用 无 水 乙醇 溶解 使 成 lml, 作 为 供 
试 品 溶液 。 取 乌 头 碱 对 照 品 适量 ,加 无 水 乙醇 制 成 每 lml 含 
1. 0mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 
试验 ,吸取 供 试 品 溶液 124l、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲 烷 ( 经 无 水 硫酸 钠 脱 水 处 理 )- 丙 
酮 -甲醇 (6 : 1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 于 , 喷 以 稀 碘 化 锐 
钾 试 液 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 位 置 上 出 现 的 
斑点 应 小 于 对 照 品 的 姓 点 ,或 不 出 现 斑点 。 

其 他 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -0. 5% 醋 酸 溶液 (20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 276nm。 理 论 板 数 按 甘草 苷 峰 计算 应 不 低 于 4000。 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 ”131。 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 甘 草 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 15pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 丸 适量 , 研 细 , 取 约 
1. 0g, 精 密 称 定 , 或 取 重 量 差异 项 下 的 小 蜜 丸 或 cr] 大 蜜 
丸 , 剪 碎 , 取 约 1. 5g, 精密 称 定 ; 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
70% 乙 醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 超 声 处 理 ( 功 率 300W ,频率 
25kHz)45 分 钟 , 放 冷 , 用 70%% 乙 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
5p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

备 本 品 含 甘 草 以 甘草 苷 (Csi Ha 0 ) 计 ,水 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 0. 60mg; 小 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 0. 33mg; 大 蜜 丸 每 丸 不 
得 少 于 3. 0mg .图 (地 订 ) 

【功能 与 主治 】 
吐 泄 海 ,手足 不 温 。 

【用 法 与 用 最 】 口服 。 水 蜜 丸 一 次 6g 小 蜜 丸 一 次 
9g,@[ 增 订 ] 大 密 刀 一 次 1 丸 ,一 日 2~3 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 

【规格 】 (1) 小 蜜 丸 
丸 重 9g 

【贮藏 】 


温 中 健 脾 。 用 于 脾胃 虑 寒 , 腻 腹 冷 痛 , 哎 


每 100 丸 重 20g 《2) 大 蜜 丸 每 


密封 。 


板蓝根 颗粒 


Baonlangen Keli 


【处 方 】 板蓝根 1400g 

【 制 法 】 取 板 蓝 根 ,加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 
次 1 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1.20 
(50C ) ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 60% , 静 置 使 沉淀 , 取 上 清 液 , 回 
收 乙醇 并 浓缩 至 适量 ,加 入 适量 的 蔗糖 粉 和 糊 精 , 制 成 颗粒 ， 
干燥 , 制 成 1000g; 或 加 入 适量 的 糊 精 、 或 适量 的 糊 精 和 甜 味 
剂 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 600g; 或 取 上 清 液 ,回收 乙醇 并 浓 
缩 至 相对 密度 为 1.32 一 1.35(60C) ,干燥 ,粉碎 ,加 入 适量 
的 淀粉 及 湿润 剂 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 200g, 和 mr 增订 ] 
即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 浅 棕 黄色 至 棕 褐 色 的 颗粒 ; 味 甜 、 微 苦 ， 
或 味 微 苗 [规格 (4)j]。 

【鉴别 】 取 本 品 2g, 研 细 , 加 乙醇 10ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 2ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 板 蓝 根 对 
照 药材 0. 5g, 加 乙醇 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 亮 
氨 酸 对 照 品 、 精 氨 酸 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 各 含 0. 1mg 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Yi B) 试 
验 ,吸取 供 试 品 溶液 及 对 照 品 溶液 各 5~10pl、 对 照 药材 溶 
液 2pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 杆 醇 - 冰 柄 酸 - 
水 (19:5:5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 节 三 酮 试 
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液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 
斑点 。 

【检查 】 
C) 。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 , 凉 血 利 咽 。 用 于 肺 胃 热 盛 所 
致 的 咽喉 肿 痛 、 口 咽 干 燥 、 腮 部 肿胀 ;急性 扁桃 体 炎 、 腮 腺 炎 见 
上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 "5~10ger$i7][ 规 格 
(1)、 (2)] ,或 一 次 1 一 2 袋 [规格 (3)、(4)]@[ 作 说， 一 日 
3 一 4 次。 

【规格 】 (1) 每 袋 装 5g( 相 当 于 饮片 ?7g) 《〈2) 每 袋 装 
10g( 相 当 于 饮片 14g) (3) 每 袋 装 3g( 无 蔗糖 ,相当 于 饮片 
7g) (4) 每 袋 装 1g( 无 芒 糖 ,相当 于 饮片 7g) 血 [ 才 订 ] 

【贮藏 】 密封 。 


应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I 


刺 五 加 片 


Ciwujia Pian 


处 方 〗 刺 五 加 浸 襄 150g 

【 制 法 】 取 刺 五 加 浸 襄 ,加 辅料 适量 , 混 匀 , 制 成 颗粒 , 干 
燥 , 压 制 成 1000 片 , 包 糖 衣 或 薄膜 衣 cwir] , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 gcwmi7] ,除去 
包 和 [tsi] 衣 后 显 棕 褐 色 ; 味 微 苦 、 涩 。 

【鉴别 】 取 本 品 6 片 ,除去 包 cgir] 衣 , 研 细 , 加 甲醇 
20ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 刺 五 加 对 照 药材 5g, 加 甲醇 
20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 
溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 异 嗪 皮 啶 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 
每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 及 对 照 药材 溶液 各 5p1\、 对 照 品 
溶液 1 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 - 
水 (8: 1 : 0.1) 为 展开 剂 , 展开, 取出 , 影 干 , 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 主 斑点 ;在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 DD)。 

【省 出 物 】 取 本 品 10 片 ,除去 包 cgy] 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 适 量 ( 约 相当 于 刺 五 加 淄 襄 0. 75g) ,精密 称 定 , 照 醇 
溶性 浸出 物 测定 法 项 下 的 热 浸 法 (附录 X A) 测 定 , 用 甲醇 作 
溶剂 。 每 片 含 浸出 物 不 得 少 于 80mg。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 265nm。 
理论 板 数 按 紫 丁香 车 峰 计 算 应 不 低 于 2000。 
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对 照 品 深 液 的 制备 ” 取 紫 丁香 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 ml 含 80pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 , 除 去 包 和 cgir] 衣 , 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 相当 于 2 片 的 量 ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 
250W ,频率 33kHz)10 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 
减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 紫 丁香 苷 (Ci: Hzs 〇 s ) 不 得 少 于 0. 40mg。 

【功能 与 主治 】 益 气 健 脾 ,补肾 安神 。 用 于 脾 肾 阳 虚 , 体 
虚 乏 力 ,食欲 不 振 , 腰 膝 酸痛 , 失 眼 多 梦 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 一 3 片 ,一 日 2 次 。 

mf 规格 】 薄膜 衣 片 ”每 片 重 (1)0. 26g 

【贮藏 】 密封 。 


(2)0. 38g 曙 [增订 ] 


郁 金 银 导 睛 


Yujin Yinxie Pian 


【处 方 】 秦 攻 30g 当归 30g 
石 营 薄 30g 关 黄 柏 30g 
香 附 ( 酒 炙 )30g 郁 金 ( 醋 炙 )30g 
醋 芒 术 30g 雄黄 30g 
马 钱 子 粉 30g 皂 角 刺 30g 
桃仁 30g 红 花 30g 
乳香 ( 醋 灵 )30g 确 砂 12g 
玄 明 粉 18g 大 黄 18g 
土 熔 虫 36g 青 黛 24g 
木 上 整 子 24g 


【 制 法 】 以 上 十 九 味 , 郁 金 、 醋 芒 术 、 香 附 、 玄 明 粉 、 砚 砂 、 
乳香 粉碎 成 细 粉 ;雄黄 水 飞 成 极 细 粉 ;雄黄 极 细 粉 、 马 钱 子 粉 
与 上 述 细 粉 配 研 均匀 ; 秦 莉 .当归 、 石 草 猜 . 关 黄 柏 . 青 合 粉碎 
成 中 粉 ,用 70% 乙 醇 作 溶 剂 ,浸渍 24 小 时 后 进行 渗 渡 , 取 初 
滤液 120ml 备用 ,其余 渗 滤 液 回收 乙醇 后 浓缩 成 稠 襄 ; 其 他 皂 
角 刺 等 六 昧 加 水 前 者 三 次 ,第 一 次 3 小 时 ,第 二 次 2 小 时 ,第 


三 次 1 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,浓缩 成 稠 襄 ,与 上 述 稠 襄 及 细 粉 


混 匀 。 干 燥 ,粉碎 ,过 筛 ,用 上 述 备用 初 渡 液 制 粒 , 干 燥 , 压 制 
成 1000 片 , 包 " 糖 衣 或 薄膜 mrs] 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 " 或 薄膜 衣 片 motir ,除去 包 衣 
后 , 显 黄 棕色 至 棕 褐 色 ; 气 微 香 , 味 微 苦涩 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 单 细胞 非 腺 毛 形 
似 纤 维 , 多 碎 断 ,基部 膨大 似 石 细胞 , 木 化 ( 马 钱 子 粉 ) 。 石 细 
胞 淡 黄 或 黄 棕色 , 呈 类 圆 形 或 类 多 角形 , 壁 较 厚 ( 香 附 ) 。 不 规 
则 碎 块 金黄 色 或 橙黄 色 , 有 光泽 (雄黄 )。 不 规则 团 块 无 色 或 
淡 黄 色 ,表面 及 周围 扩散 众多 细小 颗粒 ,和 久 置 溶化 (乳香 ) 。 
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(2) 取 本 品 5 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 , 加 甲醇 10ml, 加 热 回流 
15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 酸 小 竖 碱 对 照 
品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0.5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 YI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 蒲 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 冰 醋 酸 -水 (7 : 1 : 2) 
的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nmy) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 13 片 ,除去 包 衣 , 研 细 , 加 甲醇 20ml, 加 热 回 
流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 ,再 加 盐酸 
1ml, 加 热 回流 30 分 钟 ,立即 冷却 ,用 乙醚 提取 2 次 ,每 次 
20ml, 合 并 乙醚 液 , 挥 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0.5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
再 取 大 黄 酚 对 照 品 和 大 黄 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 
lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI 
B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10n1l、 对 照 品 溶液 及 对 照 药材 溶液 
各 5Hl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60C)- 
甲酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
晾 干 , 置 氮气 中 各 后 , 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 
照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 13 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 ,加 石油 醚 (60 一 90C) 
30ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 乙酸 乙 
酯 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药 材 0. 5g， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 6u1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 
己 烷 -乙酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 
灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 三 氧化 二 砷 ” 取 本 品 适量 ,除去 包 衣 , 研 细 , 取 
粉末 1. 5g, 精 密 称 定 。 加 稀 盐酸 30ml, 不 断 搅拌 30 分 钟 , 置 
1l100ml 量 瓶 中 ,加 水 至 刻度 , 摇 匀 , 静 置 ,精密 吸取 上 清 液 
10ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 滤 
液 2ml, 加 盐酸 5ml, 水 21ml, 依 法 (附录 区 下 第 一 法 ?检查 ,所 
显示 砷 斑 不 得 深 于 标准 砷 斑 。 

重金 属 ” 取 本 品 适量 ,除去 包 衣 , 置 研 钵 中 研 细 。 取 粉末 
1g ,精密 称 定 , 照 炽 灼 残渣 检查 法 炽 灼 至 完全 灰 化 。 取 遗留 的 
残 酒 ,依法 (附录 区 EE 第 二 法 ) 检 查 , 含 重金属 不 得 过 百 万 分 
| 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 如 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 与 0.02mol/L 磷酸 
二 氢 钾 等 量 混合 溶液 (用 10% 磷酸 调节 pH 值 至 2.8) 
《21 : 79) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 士 的 宁 
峰 计 算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 士 的 宁 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
三 氯 甲烷 制 成 每 lml 含 士 的 宁 0. 3mg 的 溶液 ,再 精密 吸取 
。 133 。 
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2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 义 , 即 得 (每 1ml 中 含 
士 的 宁 0. 06mg) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 40 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 4g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 浓 氮 试 液 
lml, 润 湿 ,再 精密 加 入 三 氯 甲烷 20ml, 称 定 重量 ,加 热 回 流 2 
小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 三 氯 甲 烷 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 ， 
用 铺 有 适量 无 水 硫酸 钠 的 干燥 滤纸 滤 过 , 弃 去 初 滤 液 ,精密 量 
取 续 滤液 3ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 马 钱 子 粉 以 十 的 宁 (Cs Hz Ns 0; ) 计 ,应 为 
0.20~0. 25mg。 

【功能 与 主治 】 玖 通气 血 , 软 坚 消 积 ,清热 解毒 , 燥 湿 杀 
虫 。 用 于 银 眉 病 (牛皮 癣 )。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .一 次 3 一 6 片 ,一 日 2 一 3 次 。 

【注意 】 在 专科 医生 指导 下 应 用 。 

【规格 〗】 (1) 薄 膜 衣 片 ”每 片 重 0. 28g 
心 重 0. 24g) mr 修订 ] 


(2) 糖 衣 片 ( 片 


【贮藏 】 密封 。 
金 果 含 片 
Jinguo Hanpian 
【处 方 】 地 黄 玄 参 
西 青 果 蝉 赔 
胖 大 海 麦 冬 
南沙 参 太子 参 
陈皮 


【 制 法 】 以 上 九 味 ,地 黄 、 玄 参 、 西 青果 、 暗 暗 加 水 前 者 二 
次 ,每 次 30 分 钟 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 
1.14(80C), 加 2 倍 量 乙醇 , 搅 匀 , 静 置 24 小 时 , 取 上 清 液 , 减 
压 浓 缩 至 适量 ,备用 ;其 余 胖 大 海 等 五 味 加 水 前 者 二 次 ,每 次 
30 分 钟 , 煎 液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 适量 ,与 上 述 备 用 液 合 
并 ,浓缩 至 适量 ,加 入 适量 的 蔗糖 和 甜菊 素 , 混 匀 , 制 颗粒 , 干 
燥 , 喷 入 含 薄荷 素 油 的 乙醇 溶液 ,密闭 2 小 时 ,加 入 适量 的 畏 
料 , 混 匀 ,压制 成 片 ,或 包 薄 膜 衣 ,mostir] 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 " 素 片 或 薄膜 衣 片 , 素 片 或 薄膜 衣 片 除 
去 包 衣 后 显 gcwir] 淡 红 棕 色 至 棕色 ; 味 甜 , 有 清凉 感 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 衣 , 曙 [ 增 订 ] 
研 细 , 加 水 100ml、 稀 盐酸 10ml, 加热 使 溶解 ,加 乙酸 乙 酯 
40ml, 轻 轻 振 摇 提取 ,分 取 乙 酸 乙 酯 液 ,浓缩 至 约 2ml, 作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 西 青果 对 照 药材 2g, 加 水 100ml, 者 沸 15 一 
20 分 钟 ,同时 不 断 滴 加 稀 盐酸 20 一 30ml, 趁 热 滤 过 ,滤液 加 乙 
醚 50ml, 轻 轻 振 播 提 取 ,分 取 乙 醚 液 ,浓缩 至 约 5ml, 作 为 对 照 
药材 溶液 。 再 取 没 食 子 酸 对 照 品 , 加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 
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2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 
验 ,吸取 供 试 品 溶液 10 巾 .对照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 
5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 丁 酯 - 
甲醇 -甲酸 (4:1:0.6:0.7) 为 展开 剂 , 在 10 一 20C 展 开 , 取 
出 , 景 干 , 喷 以 2% 三 握 化 铁 乙 醇 溶液 。 供 试 品 色 谱 中 ,分 别 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 。 

(2) 取 本 品 5 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 衣 ,rwir] 研 细 , 加 乙 
酸 乙 酯 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 陈 皮 对 照 药 材 0. 25g, 加 
水 50ml, 前 者 约 20 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 ,通过 聚 酰胺 柱 (60 目 ， 
2g) 上 ,用 30% 乙 醇 20ml 洗 脱 ,再 用 乙酸 乙 酯 30ml 洗 脱 , 收 
集 乙 酸 乙 酯 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 
10k1\、 对 照 药材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石 
油 醚 (60~90'C)- 乙 酸 乙 酯 (1: 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 20 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 衣 ,ry] 研 细 , 加 乙 
醇 50ml, 超 声 处 理 1 小 时 , 静 置 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 
30ml, 加 热 使 溶解 ,用 乙醚 振 摇 提取 2 次 ,每 次 30ml, 再 用 水 
饱和 的 正 丁 醇 30ml 振 摇 提 取 , 取 正 丁 醇 提取 液 ,用 水 10ml 洗 
洗 , 正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 玄 参 对 照 药材 2. 5g, 加 乙醇 50ml, 加 热 回流 1 小 时 ， 
滤 过 , 取 滤 液 , 自 “ 滤 液 燕 干 ?起 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10kl、 对 照 药材 
溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷- 甲醇 
〈5 : 1) 为 展开 剂 ,在 用 展开 剂 预 饱和 30 分 钟 的 展开 缸 内 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 1% 香 草 醋 硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 红 
色 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 ,放置 后 斑点 颜色 逐渐 加 深 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 DD)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 哺 -1. 5% 冰 醋 酸 溶液 (17 : 83 ) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 284nm。 理 论 板 数 按 柳 皮鞋 峰 计算 应 不 低 于 2000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 48yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 研 细 , 取 约 
2g, 精 密 称 定 , 置 索 氏 提取 器 中 ,加 甲醇 80ml, 加 热 回 流 至 提 
取 液 无 色 , 放 冷 ,提取 液 转移 至 100ml 量 瓶 中 ,用 少量 甲醇 分 
次 洗涤 容器 , 洗 液 并 和 人 同一 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10nl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 ，。 

本 品 每 片 含 陈皮 以 检 皮 苷 (Czs Ha Ois ) 计 ,不 得 少 于 
0. 40mg。 
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金 振 口 服 液 


【功能 与 主治 】 养 阴 生 津 ,清热 利 咽 。 用 于 肺 热 阴 伤 所 
致 的 咽 部 红肿 、 咽 痛 . 口 干 咽 燥 ; 急 、 慢 性 咽炎 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 含 服 。 一 小 时 2~4 片 ,一 日 10~20 片 。 

【注意 】 少数 患者 用 药 后 偶 有 恶心 、 上 腹 不 适 感 。 


【规格 】 (1) 素 片 gcwir] 每 片 重 0.55g (2) 薄膜 衣 
片 每 片 重 0. 57gm[ 增 订 ] 
【贮藏 】 密封 。 
金 果 饮 
Jinguoyin 

【处 方 】 地 黄 73g 玄 参 55g 

西 青 果 18g 蝉 赔 27g 

麦 冬 55g 胖 大 海 18g 

南沙 参 55g 太子 参 55g 

陈皮 36g 薄荷 素 油 0. 5ml 


【 制 法 】 以 上 十 味 , 地 黄 、 玄 参 、 西 青果 、 蝉 晓 加 水 前 者 二 
次 ,每 次 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密度 为 1. 14 一 1. 19 
(807C ) 的 清 膏 ,加 2 倍 量 乙醇 搅 匀 , 静 置 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 
减 压 浓缩 至 相对 密度 为 1. 13 一 1. 15(80C ) 的 清 襄 , 备 用 。 麦 
冬 . 胖 大 海南 沙 参 .太子 参 .陈皮 加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 30 分 
钟 , 第 二 次 20 分 钟 , 滤 过 ,合并 滤液 ,浓缩 至 相对 密度 为 
1.03 一 1.08(80C ) 的 清 襄 , 遂 置 24 小 时 , 滤 过 ,滤液 与 上 述 清 
膏 合 并 ,加 和 人 薄荷 素 油 ,甜菊 素 1g, 共 甲酸钠 3g 及 适量 水 ， 
搅拌 30 分 钟 ,加 水 至 1000ml; 或 @[%i 计 加 蔗糖 200g, 滤 过 , 滤 
液 加 薄荷 素 油 、 枸 橡 酸 lg、 共 甲酸钠 2g, 搅 匀 , 加 水 至 
1000ml, 即 得 。 

【性 状 】》 本 品 为 棕 褐色 的 液体 ; 味 微 甜 , 具 清凉 感 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 50ml, 加 乙酸 乙 栈 50ml 振 摇 提取 ， 
水 层 备 用 ,乙酸 乙 酯 层 蒸 干 , 残 酒 加 无 水 乙醇 1ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 陈 皮 对 照 药材 3g, 加 水 70ml, 煮 沸 15 分 
钟 , 滤 过 , 取 滤液 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 4 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -丙酮 (9 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 ， 
置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 没食子 酸 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 ml 含 lmg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 
[鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 溶液 和 上 述 对 照 品 溶液 各 3pl1, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -乙酸 乙 栈 -甲酸 
(6 : 4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 及 干 , 喷 以 2% 三 氢化 铁 乙 
醇 溶液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 [鉴别 3(1) 项 下 的 备用 水 层 , 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 
播 提 取 2 次 (50ml,30ml) ,合并 正 丁 醇 液 , 用 氨 试 液 洗涤 2 次 
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(50ml,30ml) ,再 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 50ml 洗涤 , 取 正 丁 醇 液 ， 
燕 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 一 200 
目 ,2g, 内 径 为 1cm) 上 ,用 甲醇 30ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 燕 干 ， 
残渣 加 无 水 乙醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 玄 参 
对 照 药 材 2g, 加 水 50ml, 加 热 回流 1 小 时 ,取出 , 放 冷 , 滤 过 ， 
滤液 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试 
验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 20p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 (10 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,及 干 , 距 
以 5%% 香 草 醛 硫 酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.07 或 不 低 于 1. 02( 无 
蔗糖 ?mcnirl (附录 王 A) 。 

pH 值 应 为 3.0~5.0( 附 录 姬 G) 。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ]) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 2%% 磷 酸 溶液 (18 : 82) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 283nm。 理 论 板 数 按 橙 皮 苷 峰 计 算 应 不 低 于 6000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 33pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 5ml, 置 25ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10 则 ,注入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 陈 皮 以 橙 皮 苷 (Ca Hss Ois ) 计 ,不 得 少 于 
0. 15mg。 

【功能 与 主治 〗 养 阴 生 津 ,清热 利 咽 ,用 于 肺 热 阴 伤 所 致 
的 咽 部 红肿 . 咽 痛 . 口 干 咽 燥 ; 急 、 慢 性 咽炎 见 上 述 证 候 者 。 亦 
可 用 于 放疗 引起 的 咽 干 不 适 。 

【用 法 与 用 最 】 口服 。 一 次 15ml, 一 日 3 次 或 遵 医嘱 。 

【注意 】 忌 食 辛辣 油腻. 摩 味 食物 。 

【规格 】 (1) 每 支 装 15ml (2) 每 瓶装 90ml 
165ml 里 (4) 每 支 装 15ml( 无 蔗糖 7) 国 [ 境 订 

【贮藏 】 密封 。 


(3) 每 瓶装 


金 振 口服 液 


Jinzhen Koufuye 


【处 方 〗 “山羊 角 94. 5g 平 贝 母 47. 25g 


大 黄 31. 50g 黄 芬 15. 75g 
青 碟 石 15. 75g 石膏 23. 62g 
人 工 牛 黄 9. 45g 甘草 31. 50gmrki] 


【 制 法 】 以 上 八 味 山羊 角 mrir] 粉碎 成 细 粉 ,加 水 及 
氢 氧 化 钠 , 水 解 , 滤 过 ;药酒 加 水 及 氢 氧 化 钠 ,水 解 至 几乎 全 
溶 , 滤 过 ,合并 两 次 滤液 ,浓缩 ; 青 态 石 .石膏 粉碎 成 粗 粉 ,加 水 
。13S 。 
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疡 者 二 次 , 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 ;人 工 牛 黄 用 70% 乙 醇 回 流 
提取 二 次 , 滤 过 ,滤液 合并 , 减 压 加 收 乙醇 ,浓缩 ;其 余 平 贝 母 
等 四 味 ,加 水 煎 煮 二 次 , 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 适量 ,离心 ,上 
清 液 加 乙醇 使 沉淀 , 静 置 , 取 上 清 液 , 滤 过 , 减 压 回 收 乙醇 , 浓 
缩 ,与 上 述 浓缩 液 及 适量 的 甜菊 素 混 匀 ,加 水 搅 名 ,者 沸 , 冷 
藏 , 滤 过 ,滤液 加 水 至 1000ml, 调 节 pH 值 , 灌 封 , 灭 菌 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 黄 色 至 棕 红色 的 液体 ; 气 芳香 , 味 甜 、 
微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 50ml, 加 盐酸 5ml 与 二 氯 甲烷 25ml， 
加 热 回 流 1 小 时 ,分 取 二 氯 甲 烷 液 ,水 溶液 用 二 氯 甲 烷 振 播 提 
取 3 次 ,每 次 30ml, 合 并 二 氯 甲烷 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 二 氯 甲烷 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 0. 2g, 加 甲 
醇 25ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 10ml 
使 溶解 ,转移 至 圆 底 烧 瓶 中 ,加 盐酸 1ml 及 二 氯 甲烷 15ml, 加 
热 回 流 1 小 时 ,分 取 二 氯 甲 烷 液 ,水 溶液 用 二 氯 甲 烷 振 摇 提 取 
3 次 ,每 次 10ml, 合 并 二 氯 甲烷 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 二 氯 甲烷 1ml 
使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 ， 
吸取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 石油 醚 (60 一 90C ) -甲酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 8 : 1) 的 上 层 溶液 
为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
荧光 主 斑 点 ; 置 氮 藻 气 中 圭 后 ,日 光 下 检视 , 显 相同 的 红色 
斑点 。 

(2) 取 本 品 20ml, 通 过 D101 型 大 孔 吸 附 树 脂 柱 (内 径 为 
0. 9cm, 柱 高 为 12cm) ,用 水 100ml 洗 脱 , 弃 去 洗 脱 液 ,再 用 甲 
醇 60ml 洗 脱 , 收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 劳 苷 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 
0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 甲 茶 - 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (3 : 3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
上 晾 干 , 喷 以 2%% 三 氯 化 铁 乙醇 溶液 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 
品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 胆 酸 对 照 品 、 猪 去 氧 胆 酸 对 照 品 适量 ,加 乙醇 制 成 
每 lml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WE B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 与 上 述 
对 照 品 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙醚 -三 
毛 甲 烷 - 冰 醋酸 (2 : 2 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 防 干 , 距 以 
10% 磷 钼 酸 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 
斑点 。 

(4) 取 本 品 50ml, 加 盐酸 5ml, 用 三 氯 甲烷 加 热 回 流 提 取 
2 次 (80ml,70ml) ,每 次 1 小 时 , 放 冷 ,合并 三 所 甲烷 液 , 蒸 干 ， 
残渣 加 甲醇 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 次 酸 对 
照 品 ,加 甲醇 制 成 每 ml 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 芋 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (20 : 
7 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 于 , 喷 以 10% 磷 钼 酸 乙醇 溶 
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液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 
品 色 谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 pH 值 应 为 6.0 一 8.0( 附 录 而 G) 。 

相对 密度 ”应 不 低 于 1.04( 附 录 W A) 。 

重金 属 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 寺 塌 中 蒸 干 ,再 缓 缓 炽 灼 
至 完全 灰 化 , 放 冷 ,依法 (附录 人 以 EE 第 二 法 ) 检 查 。 重 金属 合 
量 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 J) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 1% 磷 酸 溶液 (45 : 55) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 278nm。 理 论 板 数 按 黄 芬 苷 峰 计 算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 40yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 精密 量 取 本 品 5ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1ml 含 黄 芬 以 黄 蕉 苷 (Ca His On ) 计 ,不 得 少 于 
0. 25mg。 

【功能 与 主治 〗 清热 解毒 , 祛 痰 止咳 。 用 于 小 儿 痰 热 蕴 
肺 所 致 的 发 热 咳嗽. 咳 吐 黄 痰 、 咳 吐 不 更 . 舌 质 红 ` 苦 黄 腻 ; 小 
儿 和 急性 支气管 炎 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 六 个 月 至 一 岁 , 一 次 5ml, 一 日 3 
次 ;二 岁 至 三 岁 , 一 次 10ml, 一 日 2 次 ;四 岁 至 七 岁 , 一 次 
10ml, 一 日 3 次 ; 八 岁 至 十 四 岁 ,一 次 15ml, 一 日 3 次。 疗程 
5~7 天 ,或 遵 医嘱 。 

【注意 】 (1) 偶 见 用 药 后 便 渡 , 停 药 后 即 可 复 常 。 

《2) 风 寒 咏 嗽 或 体 虚 久 咳 者 忌服 。 

【规格 】 每 支 装 10ml 

【贮藏 】 密封 , 置 阴 凉 处 。 


金银花 圳 


Jinyinhua Lu 


【处 方 】 金银花 

【 制 法 】 取 人 金银花 "62. 5g mrg%i]， 用 水 蒸气 蒸 馅 ,收集 燕 
馏 液 约 1000ml, 取 蒸 饮 液 , 调 节 pH 值 至 约 4.5, 加 矫 味 剂 适 
量 , 滤 过 , 制 成 1000ml, 灌 封 , 灭 菌 , 即 得 . [规格 (17] 田 [ 夫 订 ] 

“ 取 人 金银花 100g, 用 水 蒸气 蒸馏 ,收集 蒸馏 液 1400ml, 加 
入 单 糖浆 适量 至 1600ml, 滤 过 , 灌 封 , 灭 菌 : 或 取 蔗 糖 140g 及 
葵 甲 酸 钠 32g ,加 水 使 溶解 , 羌 人 蒸 馆 液 中 ,加 水 至 1600ml, 混 
匀 ,加 适量 枸 橡 酸 调节 pH 值 至 4.0~4.5, 混 匀 , 滤 过 , 灭 菌 ， 
灌 封 , 即 得 。[L 规 格 (2)] 国 [ 闪 订 ] 

【性 状 】 本 品 为 无 色 至 淡 黄色 的 透明 液体 ; 气 芳 香 , 味 微 
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乳 辛 消 片 


甜 。 或 甜 @cwir] 。 

【鉴别 】 取 本 品 100ml, 置 圆 底 烧 瓶 中 ,加 氯 化 钠 20g, 连 
接 挥 发 油 测定 器 , 自 测定 器 上 端 加 水 使 充满 刻度 部 分 ,并 游 流 
和 烧瓶 为 止 ,再 加 乙酸 乙 酯 2ml, 加热 至 沸 并 保持 微 沸 2 小 
时 , 放 冷 ,吸取 乙酸 乙 酯 层 ,加 入 无 水 硫酸 钠 适量 脱水 , 取 上 清 
液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 芳 樟 醇 对 照 品 , 加 乙酸 乙 酯 制 成 每 
lml 含 50yg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 
YE) 试验 ,用 聚合 - 交 联 聚 乙 二 醇 20000(PEG -20M) 毛 细 管 
柱 ( 柱 长 为 30m, 内 径 为 0.25mm, 膜 厚度 为 0.25pm) ;程序 升 
温 ,初始 温度 为 70'C ,保持 1 分 钟 ,以 每 分 钟 3 的 速率 升温 
至 130'C ,再 以 每 分 钟 50C 的 速率 升温 至 250C ,维持 10 分 
钟 。 分 别 吸取 对 照 品 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 lpl, 注 和 人 气相 色 
谱 仪 。 供 试 品 色 谱 中 应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相同 的 
色谱 峰 。 

【检查 】 pH 值 ” 应 为 3.5~5.5( 附 录 和 WW G)。 

和 相对 密度 ”应 不 低 于 1.03( 附 录 WA)。[ 规 格 
(2)] 是 [增订 ] 

其 他 ”应 符合 露 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 S) 。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 。 用 于 暑热 内 犯 肺 胃 所 致 的 中 
暑 、. 兰 疹 .市 肿 ,证 见 发 热 口 渴 . 咽 喉 肿 冯 、 春 疹 鲜 红 、 头 部 
疝 肿 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 60~120ml, 一 日 2 一 3 次 。 


【规格 】 *(1) 每 瓶装 60ml 100ml 150ml 340ml 
(无 蔗糖 ) (2) 每 瓶装 ”60ml 100ml 150ml 340ml ( 含 
芒 糖 ) cwir] 

【贮藏 》 密封 , 置 阴凉 处 。 

乳 癖 消 片 
Rupixiao Pian 

【处 方 】 鹿角 蒲公英 

昆布 天 花粉 
鸡 血 茧 三 七 
漏 芦 木 香 
玄 参 牡丹 皮 
夏 枯草 连 绣 
红 花 


【 制 法 】 以 上 十 五 味 , 玄 参 .三 七 、 鹿 角 分 别 粉碎 成 细 粉 ， 
其 余 蒲 公 英 等 十 二 味 加 水 前 者 二 次 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 浓 
缩 至 适量 ,与 上 述 细 粉 和 适量 的 辅料 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 压 
制 成 1000 片 , 包 糖衣 或 薄膜 衣 ; 或 压制 成 500 片 , 包 薄膜 衣 ， 
即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 棕 褐 
色 至 棕 黑 色 ; 气 微 , 味 苦 . 咸 。 
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【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 : 石 细胞 黄 棕色 或 
无 色 , 类 长 方形 、 类 圆 形 或 形状 不 规则 , 层 纹 明显 ,直径 约 至 
94um( 玄 参 )。 不 规则 块 片 半 透 明 , 边 缘 折 光 较 强 , 表 面 有 纤 
细 短 纹理 和 小 孔 及 细 裂 隙 (鹿角 )。 

(2) 取 本 品 , 糖 衣 片 除去 糖衣 , 研 细 , 取 1g, 加 甲醇 20ml， 
超声 处 理 40 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 沽 加 水 30ml 使 溶解 ,用 
水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 
液 , 用 正 丁 醇 人 饱和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 弃 去 水 洗 液 , 正 
丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
人 参 皂 音 Rb 对 照 品 . 人 参 皂 背 Rg 对 照 品 及 三 七 皂苷 Ra 
对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 
品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WE B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 
各 2 一 5 周 , 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烧 - 甲 
醇 - 水 (13 :7 ; 2)10 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 的 硫酸 乙醇 溶液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 
显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜 色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 , 糖 衣 片 除去 糖衣 , 研 细 , 取 约 1. 5g, 置 具 塞 锥 
形 瓶 中 ,加 30% 甲 醇 30ml, 超 声 处 理 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 哈 巴 俄 背 对 照 品 适量 ,加 30%% 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 25pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 
色谱 法 (附录 WL D) 试 验 , 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 
以 乙 膊 为 流动 相 A, 以 1% 醋酸 溶 液 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 
规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 278nm, 理论 板 数 按 哈 巴 俄 苷 
峰 计 算 应 不 低 于 4000。 分 别 吸取 对 照 品 溶液 5pl 与 供 试 品 溶 
液 10~20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 。 供 试 品 色谱 中 应 呈现 与 对 昭 
品 色谱 峰 保留 时 间 相 同 的 色谱 峰 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~20 20—50 80-»50 
【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 


【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY DD) 测 定 。. 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -0. 05%% 磷 酸 溶液 (20 : 80) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 203nm。 理 论 板 数 按 人 参 皂 背 Rg; 峰 计算 应 不 低 于 
4000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 人 参 皂 苷 Rg! 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重量 差异 项 下 的 本 品 ,或 取 糖 衣 
片 20 片 , 除 去 糖衣 ,精密 称 定 , 研 细 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 
塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 称 定 重量 ,加 热 回 流 3 小 
时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 精 
密 量 取 续 滤液 25ml, 蒸 干 , 残 温 用 水 30ml 分 次 溶解 ,转移 至 
分 液 漏 斗 中 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 5 次 ,每 次 20ml, 合 
并 正 丁 醇 提取 液 ,用 氨 试 液 20ml 洗涤 , 奔 去 氨 试 液 ,再 用 正 丁 
。 137 。 
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醇 人 饱和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 取 正 丁 醇 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 溶解 ,转移 至 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 
续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 5 一 10pl 与 供 试 品 溶 
液 10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 三 七 以 人 参 皂 背 Rg (Ce HaOu ) 计 ,小 片 不 
得 少 于 1. 2mg; 大 片 不 得 少 于 2. 4mg。 

【功能 与 主治 】 软 坚 散 结 ,活血 消 " 痛 cz], 清热 解毒 。 
用 于 痰 热 互 结 所 致 的 乳 癖 、. 乳 冯 , 症 见 乳房 结 节 数目 不 等 ,大 
小 形态 不 一 ` 质 地 柔软 ,或 产后 乳房 结 块 、. 红 热 疼痛 :乳腺 增 
生 、 乳 腺 炎 早 期 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 〗 口服 。 小 片 一 次 5 一 6 片 ,大 片 一 次 3 
片 , 一 日 3 次 。 


【注意 】 孕妇 慎 服 。 
【规格 〗 (1) 注 膜 衣 片 ” 每 片 重 0. 34g (2) 薄 膜 衣 片 
每 片 重 0. 67g (3) 糖 衣 片 ( 片 心 重 0. 32g) 
【贮藏 】 密封 。 
乳 癖 消 胶 圳 
Rupixiao Jiaonang 
【处 方 】 鹿角 蒲公英 
昆布 天 花粉 
鸡 血 芯 = 
漏 芦 木 香 
玄 参 牡丹 皮 
夏 枯草 连 星 
红 花 
【 制 法 】 以 上 十 五 味 , 玄 参 .三 七 .鹿角 分 别 粉 碎 成 细 粉 ; 


其 余 蒲 公 英 等 十 二 味 加 水 前 者 二 次 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 浓 
缩 至 适量 ,与 上 述 细 粉 和 辅料 适量 混 匀 , 制 成 颗粒 , 装 信 胶 襄 ， 
制 成 1000 粒 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶囊 ,内容 物 为 灰 褐 色 至 棕 褐色 的 颗 
粒 和 粉末 ; 气 微 , 味 苦 ,成 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 石 细胞 黄 棕色 或 
无 色 , 类 长 方形 .类 圆 形 或 形状 不 规则 , 层 纹 明 显 ,直径 约 至 
94pm( 玄 参 )。 不 规则 块 片 半 透 明 , 边 缘 折 光 较 强 , 表 面 有 纤 
细 短 纹理 和 小 孔 及 细 裂 院 ( 鹿 角 ) 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 1g, 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 40 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 30ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 扬 
提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 正 丁 醇 饱 和 的 水 
洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 弃 去 水 洗 液 , 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲 
醇 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 人 人参 皂 背 Rb 对 照 
品 \ 人 参 皂 昔 Rgi 对 照 品 及 三 七 皂苷 Ri 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 

。138 。 


每 1ml 各 含 lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 VL B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2 一 5pl, 分 别 点 于 园 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2)107 以 
下 放置 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 的 
硫酸 乙醇 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 1. 5g, 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 30% 甲 醇 
30ml, 超 声 处 理 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 哈 巴 俄 背 对 照 品 适量 ,加 30% 甲 醇 制 成 每 lml 含 25pg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VW D) 试 验 ， 
用 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 乙 膊 为 流动 相 A, 以 
1% 醋 酸 溶液 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ; 检 
测 波长 为 278nm, 理论 板 数 按 哈巴 俄 背 峰 计算 ,应 不 低 于 
4000。 分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 5pl 与 供 试 品 溶液 10 一 
20p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 应 呈现 与 对 照 品 
色谱 峰 保留 时 间 相 同 的 色谱 峰 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0~20 20->~50 80—>50 
【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 


【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 05% 磷 酸 溶液 (20 : 80) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 203nm。 理 论 板 数 按 人 参 和 皂苷 Rg 峰 计 算 应 不 低 于 
4000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 人 参 皇 苷 Rg 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml， 
称 定 重量 ,加热 回 流 3 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 
失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 25ml, 蒸 干 , 残 酒 加 水 
30ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 5 次 ,每 次 20ml, 合 
并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 氨 试 液 20ml 洗涤 , 弃 去 氨 试 液 , 正 丁 醇 液 
再 用 正 丁 醇 饱和 的 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 分 取 正 丁 醇 液 , 回 
收 至 干 ,残渣 加 甲醇 溶解 ,转移 至 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 三 七 以 人 参 皂 董 Rgi (Ce Hz O44 ) 计 ,不 得 少 
于 1.2mg。 

【功能 与 主治 】 软 坚 散 结 , 活 血 消 吕 痛 cyrs],*” 清 ry] 
热 解毒 。 用 于 痰 热 互 结 所 致 的 乳 癖 、. 乳 首 , 症 见 乳房 结 节 、 数 
目 不 等 .大 小 形态 不 一 、 质 地 柔软 ,或 产后 乳房 结 块 、 红 热 疼 
痛 ;乳腺 增生 、 乳 腺 炎 早 期 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5 一 6 粒 , 一 日 3 次 。 
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【注意 】 孕妇 慎 服 。 
【规格 】 每 粒 装 0. 32g 
【贮藏 】 密封 。 
骨 仙 上 
Guxian Pian 
【处 方 】 熟地 黄 217g 枸杞 子 69g 
女 贞 子 102g 黑豆 135g 
莫 丝 子 135g 骨 碎 补 102g 
仙 茅 69g 牛 膝 69g 
防己 102g 
【 制 法 】 以 上 九 味 , 莞 丝 子 加 70% 乙 醇 冷 浸 三 次 ,第 


一 次 48 小 时 ,第 二 ,三 次 各 24 小 时 ,合并 浸 液 , 滤 过 ,滤液 
回收 乙醇 至 适量 ;其余 上 骨 碎 补 等 八 味 ,加 水 鹿 者 二 次 ,每 次 
2 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 与 上 述 提取 液 合 并 。 合 并 后 
的 溶液 浓缩 成 稠 襄 , 于 燥 , 粉 碎 ; 或 浓缩 成 稠 膏 , 加 入 淀粉 
适量 ,干燥 ,粉碎 。 加 入 滑石 粉 适量 , 混 匀 ,用 适量 乙醇 制 
成 颗粒 ,干燥 ,加 入 硬 脂 酸 镁 适量 , 混 匀 ,压制 成 1000 片 ， 
包 糖 衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 [i 订 ] 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 棕 褐 
色 ; 味 微 苦 、 酸 汲 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 20 片 ,糖衣 片 除去 包 衣 ,人 研 细 , 加 乙 
醇 30ml, 加热 回 流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 10ml 
使 溶解 , 滴 加 0. 5mol/L 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 3 一 4, 用 乙酸 
乙 酯 提取 2 次 ,每 次 10ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲 
醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黑 豆 对 照 药材 3g, 加 
70% 乙 醇 25ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲 
醇 2ml 使 溶解 ,作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5~10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 
G 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (4 : 1 : 0.1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 氮 共 气 中 壤 后 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 枸杞 子 对 照 药材 2g, 加 水 50ml, 亡 者 15 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 15ml, 合 并 乙酸 乙 酯 
提取 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药 材 溶液 。 
照 洲 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 [鉴别 ](1) 项 下 的 供 试 品 
溶液 及 上 述 对 照 药材 溶液 各 5u1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 二 氯 甲 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 (8 : 0.5 : 0.2) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 

(3) 取 本 品 20 片 , 糖 衣 片 除去 包 衣 , 研 细 ,加 水 60ml, 振 
摇 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 用 水 饱和 正 丁 醇 提 取 2 次 ,每 次 30ml， 
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骨 仙 片 


合并 正 丁 醇 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 Iml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 仙 茅 对 照 药 材 1g ,加 水 100ml 前 者 1 小 时 , 滤 过 , 取 
滤液 , 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 
验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5 由, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 -甲酸 (12 : 3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
景 干 , 喷 以 5% 香 草 醋 硫酸 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 
蜥 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 20 片 ,糖衣 片 除 去 包 衣 ,人 研 细 , 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,加 适量 氮 试 液 使 湿润 ,放置 半 小 时 ,加 三 氯 甲烷 50ml, 回 
流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 防 已 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 ,再 取 粉 防 已 碱 对 照 品 与 防 已 诺 林 碱 对 照 品 适 
量 ,加 三 氯 甲烷 制 成 每 lml1 各 含 0.5mg 的 混合 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 上 照 薄 层 色谱 法 (附录 YB) 试验 ,吸取 供 试 品 
溶液 10ul、 对 照 药 材 溶液 2 一 5 岂 、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 
于 同一 用 1% 氧 氧化 钠 溶 液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 
毛 甲 烷 -丙酮 -甲醇 -水 (10 : 1 : 0.5 : 0.5) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 匀 钾 试 液 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 
与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ,分 别 显 相 同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 DD)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波长 为 283nm。 
理论 板 数 按 柚 皮 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 柚 皮 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 60ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,糖衣 片 除 去 包 衣 , 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 
甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 
25kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重 
量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ;或 离心 , 取 上 清 液 (薄膜 衣 片 )， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 骨 碎 补 以 柚 皮 苷 (Co Hss Ows) 计 ,不 得 少 于 
0. 15mg。 

【功能 与 主治 】 补益 肝 肾 ,强壮 筋骨 , 通 络 止痛 。 用 于 肝 
肾 不 足 所 致 的 痹 病 , 症 见 腰 膝 骨 节 疼 痛 、 届 伸 不 利 、 手 足 麻 木 ; 
骨 质 增生 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4~6 片 , 一 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 服 。 感 冒 发 热 勿 服 。 

【规格 】 (1) 糖 衣 片 ( 片 芯 重 0. 32g) (2) 薄膜 衣 片 ”每 
片 重 0.33g 号 (3) 薄膜 衣 片 ”每 片 重 0. 41g@@[ 培 订 ] 

【贮藏 】 密封 。 
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复方 川 贝 精 片 


复方 川 贝 精 片 


Fufang Chuanbeijing Pian 


【处 方 】 麻黄 浸 膏 适量 (相当 于 盐酸 麻黄 碱 和 盐酸 伪 麻 
碱 的 总 量 2. 1g) 
川 贝 母 25g 陈皮 94g 
桔梗 94g 五 味 子 53g 
甘草 浸 襄 15g 法 半 夏 75g 
远志 53g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,麻黄 浸 膏 系 取 麻黄 适量 ,加 水 前 煮 二 
次 ,每 次 2 小 时 ,前 液 滤 过 ,滤液 合并 , 减 压 浓缩 成 相对 密度 为 
1. 40(50C ) 的 清 谊 ,干燥 ,测定 盐酸 麻黄 碱 的 含量 , 即 得 。 麻 
黄 浸 襄 粉碎 成 细 粉 , 川 贝 母 . 法 半 夏 粉碎 成 细 粉 ;陈皮 蒸馏 提 
取 挥 发 油 ,挥发 油 备用 ; 药 潭 加 水 前 者 一 次 , 滤 过 ;五 味 子 、 远 
志 、 桔 梗 用 65% 乙 醇 加 热 回 流 提取 二 次 , 滤 过 ,合并 滤液 , 回 
收 乙醇 ,与 陈皮 前 液 合 并 ,浓缩 成 稠 襄 , 加 入 甘草 淄 膏 、 川 贝 母 
和 法 半 夏 的 细 粉 及 适量 辅料 , 混 匀 ,干燥 ,粉碎 ,加 入 麻黄 浸 襄 
细 粉 , 混 匀 ,干燥 , 喷 加 陈皮 挥发 油 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 压 
制 成 1000 片 , 包 糖 衣 " 或 薄膜 衣 mrir]， 即 得 。 1 

【性 状 】〗 本 品 为 糖衣 片 " 或 薄膜 衣 片 tw;71, 除去 
时 包 和 [从 训 ] 衣 后 显 棕 黄色 至 棕 褐色 ; 味 苗 、 微 辛 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 草酸 钙 针 晶 成 
东 , 长 32 一 144pkm, 存 在 于 黏液 细胞 中 或 散在 (法 半 夏 ) 。 淀 粉 
粒 广 卵 形 或 贝壳 形 ,直径 40~64um, 脐 点 短 缝 状 、 人 字形 或 马 
蹄 形 , 层 纹 可 察 见 ( 川 贝 母 ) 。 

(2) 取 本 品 20 片 , 研 细 ,加 无 水 乙醇 30ml, 超 声 处 理 30 
分 钟 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 至 约 1ml, 加 适量 中 性 氧化 铝 , 拌 
匀 , 干 燥 , 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (200 一 300 目 ,10g, 内径 为 
1. 5cm) 上 ,用 乙醇 70ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 回 收 乙醇 至 干 , 残 
酒 加 乙醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 酸 麻黄 碱 
对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 4mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
5pl, 分 别 点 于 同一 用 2%% 氢 氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氯 甲 烷 -甲醇 - 浓 氮 试 液 (40 : 7 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 苗 三 酮 试 液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
斑点 。 

(3) 取 本 品 5 片 , 除 去 里 包 @rtir] 衣 , 研 细 , 用 水 20ml 溶 
解 ,离心 , 取 上 清 液 , 滤 过 ,滤液 用 乙醚 洗涤 2 次 ,每 次 20ml， 
用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 
干 , 残 渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 橙 皮 苷 对 
照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 5 一 10nl、 对 
照 品 溶液 5ul, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 甲 
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醇 -水 (32 : 17 : 5) 的 下 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 
以 5% 三 氧化 铝 乙醇 溶液 ,在 105C 加 热 3 一 5 分 钟 , 放 冷 , 置 
紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 15 片 , 除 去 包 [ti 衣 , 研 细 , 加 三 氯 甲烷 
15ml, 超 声 处理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 酒 加 三 氯 甲烷 
2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 五 味 子 对 照 药材 0. 5g, 加 
三 氯 甲烷 10ml, 同 法 制 成 lml 对 照 药材 溶液 。 再 取 五 味 子 醇 
甲 对 照 品 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 0.5mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WH B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 
10~15p1l、 对 照 药 材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 5nl, 分 别 点 于 同一 
硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 醋 (3 : 2) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 质 紫 外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 
的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 人 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烧 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 1% 磷 酸 溶 液 (3 : 97) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 210nm。 理 论 板 数 按 盐酸 麻黄 碱 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 麻 黄 碱 对 照 品 .盐酸 伪 麻 黄 
碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 盐酸 甲醇 溶液 (1 一 1000) 制 成 每 
lml 含 盐酸 麻黄 碱 0.25mg、 盐 酸 伪麻黄碱 0.1mg 的 混合 溶 
液 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 - 浓 氨 试 液 
〈19 : 1) 的 混合 溶液 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 , 除 去 里 包 [tir] 衣 ，, 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 适量 ( 约 相 当 于 1 片 的 重量 ) ,精密 称 定 , 置 具 
塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 0. 1mol/L 的 盐酸 溶液 25ml, 密 塞 , 超 
声 处理 ( 功 率 250W ,频率 50kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
弃 去 初 滤液 ,精密 吸取 续 滤 液 5ml, 加 在 固 相 蔡 取 柱 (以 混合 
型 阳离子 交换 反 相 吸附 剂 为 填充 剂 的 固 相 荃 取 柱 , 规格: 
6cc/200mg,30pm; 6cc/150mg, 30km。 用 甲醇 .水 各 5ml 预 
洗 ) 上 ,依次 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 和 甲醇 各 5ml 洗 脱 , 弃 去 
洗 脱 液 ,放置 5 分 钟 , 继 用 甲醇 - 浓 氨 试 液 (19 : 1) 的 混合 溶液 
5ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 于 5ml 量 瓶 中 ,加 上 述 混 合 溶液 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10pl1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 麻黄 浸 襄 以 盐酸 麻黄 碱 (Co HsNO，HCD) 
和 盐酸 伪麻黄碱 (Co HsNO， HCl) 的 总 量 计 ,不 得 少 于 
1. 4mg。 

【功能 与 主治 】 宣 肺 化 痰 ,止咳 平 喘 。 用 于 风寒 咳嗽 、 痰 
喘 引 起 的 咳嗽 气喘、 胸闷 、 疾 多 ; 急 . 慢 性 支气管 炎 见 上 述 证 
候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 3 一 6 片 , 一 日 3 次。 小 几 
酌 减 。 

和 规格 】 薄膜 衣 片 ”每 片 重 0. 26g@[ 间 订 ] 
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【注意 】 
【贮藏 】 


高 血压 ,心脏 病 患 者 及 孕妇 慎 用 。 
密封 。 
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Fufang Danshen Diwan 


【处 方 】 丹参 三 七 
冰片 

【 制 法 】 以 上 三 味 ,冰片 研 细 ; 丹 参 、 三 七 加 水 裔 者 , 煎 液 
滤 过 ,滤液 浓缩 ,加 入 乙醇 , 静 置 使 沉淀 , 取 上 清 液 ,回收 乙醇 ， 
浓缩 成 稠 膏 ,备用 。 取 聚 乙 二 醇 适 量 ,加 热 使 熔融 ,加 入 上 述 
稠 膏 和 冰片 细 粉 , 混 匀 , 滴 和 人 冷却 的 液体 石蜡 中 , 制 成 滴 丸 ,或 
包 薄 膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕色 的 滴 丸 ,或 为 薄膜 衣 滴 丸 ,除去 包 衣 
后 显 黄 棕色 至 棕色 ; 气 香 , 昧 微 苦 

【鉴别 (1) 取 本 品 40 丸 , 薄 膜 衣 丸 压 破 包 衣 ,加 无 水 乙 
醇 10ml, 超 声 处理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 冰 片 对 照 品 ,加 无 水 乙醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 
溶液 各 5 一 10pl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 
酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 叶 以 1% 香 草 醋 
硫酸 溶液 ,在 105 人 CC 加热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 20 丸 , 置 离心 管 中 , 加 入 稀 氨 溶液 ( 取 浓 氨 试 
液 8ml, 加 水 使 成 100ml, 混 匀 )9ml, 超 声 处 理 使 溶解 ,离心 , 取 
上 清 液 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 〈 内 径 为 0.7cm, 柱 高 为 
5cm) ,用 水 15ml 洗 脱 , 弃 去 水 洗 脱 液 ,再 用 甲醇 洗 脱 , 弃 去 初 
洗 脱 液 约 0. 4ml, 收 集 续 洗 脱 液 约 5ml, 浓 缩 至 约 2ml, 作 为 供 
试 品 溶液 。 另 取 三 七 对 照 药 材 0. 5g, 同 法 (超声 处 理 时 间 为 
15 分 钟 ) 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 三 七 皂苷 Ri 对 照 品 、 人 参 
皂 背 Rb 对 照 品 \ 人 参 皂 茸 Rg 对 照 品 、 人 参 皂 背 Re 对 照 
品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 三 七 皂苷 R 1mg、 人 参 皂 苷 Rb 、 人 
参 皂 苷 Rg! 和 人 参 皂 苷 Re 各 0. 5mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶 液 
4 一 10p1、 对 照 药材 溶液 和 对 照 品 溶液 各 2 一 4pl, 分 别 点 于 同 
一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -甲醇 -水 (13 : 7 : 2) 
10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 展 距 12cm 以 上 ， 
取出 , 晾 于 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 
显 相 同 颜 色 的 斑点 ,紫外 光 下 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 15 丸 , 置 离心 管 中 , 加 水 lml 和 稀 盐酸 2 滴 ， 
振 摇 使 溶解 ,加 入 乙酸 乙 酯 3ml, 振 播 1 分 钟 后 离心 2 分 钟 ， 
取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 丹 参 素 钠 对 照 品 , 加 75% 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
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复方 丹参 滴 丸 


法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 10p1、 对 照 品 溶液 2p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -丙酮 -甲酸 (25: 
10 : 4) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 氨 燕 气 中 壤 15 分 钟 后 ， 
显 淡 黄 色 斑 点 ,放置 30 分 钟 后 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 
荧光 斑点 。 

【检查 】 
I K), 

【指纹 图 谱 】 [含量 测定 ] 项 下 的 供 试 品 色谱 图 中 ,应 呈 
现 八 个 与 对 照 指纹 图 谱 相 对 应 的 特征 峰 , 按 中 药 色 谱 指纹 图 
谱 相似 度 评价 系统 计算 , 供 试 品 指纹 图 谱 与 对 照 指纹 图 谱 的 
相似 度 不 得 低 于 0. 90。 


应 符合 滴 丸 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 


066 1.45 290 4353 5.80 725 870 10.15 分 钟 
对 照 指 纹 图 谱 

峰 1 :丹参 素 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 Waters Acquity UP- 
LC™ HSS T3( 柱 长 为 100mm, 内 径 为 2. lmm,1.8pnm) 色 谱 
柱 ,以 含 0.02% 磷 酸 的 80%% 乙 且 溶 液 为 流动 相 A, 以 0.02% 
磷酸 溶液 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;流速 为 
每 分 钟 0. 4ml; 检 测 波 长 为 280nm; 柱 温 为 40'C。 理 论 板 数 按 
丹参 素 峰 计算 应 不 低 于 8000。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0~1.6 9->22 91—>78 
1.6~1.8 22 一 26 78—>74 
1.8~8.0 26—>39 74 一 61 
8.0 一 8. 4 39—>9 61—>91 
8. 4~10.0 9 91 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 参 素 钠 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ， 
加 75% 甲 醇 制 成 每 lml 含 0. 16mg 的 溶液 (相当 于 每 1ml 含 
丹参 素 0. 144mg) , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 丸 , 精 密 称 定 , 置 10ml 量 
瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 处 理 (功率 120W ,频率 40kHz)15 分 钟 
使 溶解 , 放 冷 ,加 水 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 2 一 
4ul, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 丸 含 丹参 以 丹参 素 (CsHio Os ) 计 ,不 得 少 于 
0. 10mg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 次 ,理气 止痛 。 用 于 气 滞 血 六 所 
致 的 胸 兽 ,证 见 胸 闷 、 心 前 区 刺 痛 ; 冠 心病 心绞痛 见 上 述 证 
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候 者 。 
【用 法 与 用 量 】 奉 服 或 碧 下 含 服 。 一 次 10 丸 ,一 日 3 
次 。28 天 为 一 个 疗程 ;或 遵 医嘱 。 


【注意 】 孕妇 慎 用 。 
【规格 】 每 丸 重 25mg; 薄 膜 衣 滴 丸 每 丸 重 27mg 
【贮藏 】 密封 。 

复方 石 韦 片 

Fufang Shiwei Pian 
【 处方】 石 韦 569g 黄芪 569g 

苦 参 569g 万 蓄 569g 

【 制 法 】 以 上 四 味 ,取石 韦 550g、 黄 苞 531g、 稻 蓄 550g 


及 苦 参 ,加 水 郁 煮 二 次 ,第 一 次 2 小 时 ,第 二 次 1 小 时 ,前 液 滤 
过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 适量 ; 另 取 剩余 的 石 韦 、 黄 芪 、 欧 鞋 粉 碎 
成 细 粉 ,与 上 述 浓缩 液 和 适量 淀粉 混 匀 , 制 成 颗粒 ,压制 成 
1000 片 , 包 糖衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 棕 黄 
色 至 棕 褐色 ; 味 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 4 片 ,除去 包 衣 , 研 细 , 加 甲醇 10ml， 
超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 绿 原 酸 
对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 
别 点 于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 ,以 醋酸 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 5 片 ,除去 包 衣 , 研 细 ,加 70%% 乙 醇 50ml、 盐 酸 
2. 5sml, 加 热 回流 3 小 时 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 榭 
皮 素 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶 液 
5pl、 对 照 品 溶液 1p1, 分 别 点 于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
甲苯- 乙酸 乙 酯 -甲酸 (5 : 2 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 1% 三 握 化 铝 乙醇 溶液 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 
同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 昔 参 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 
测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 1% 磷 酸 溶液 (20 : 80) (用 三 乙 胺 调节 至 
pH 8. 0) 为 流动 相 ;检测 波长 为 220nm。 理 论 板 数 按 苦 参 碱 
峰 计算 应 不 低 于 2000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 苦 参 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,除去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
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研 细 , 取 约 0. 6g ,精密 称 定 , 置 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 浓 氮 
试 液 1. 0ml, 再 精密 加 入 三 氯 甲 烷 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,浸泡 
过 夜 ,再 称 定 重量 ,用 三 握 甲 烷 补 足 减 失 的 重量 , 扬 匀 ,用 铺 有 
少量 无 水 硫酸 钠 的 滤纸 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 蒸 于 ,和 残 
洼 用 适量 甲醇 溶解 ,转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 揪 匀 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 车 参 以 苦 参 碱 (Cl; Hz; N; 0) 计 ,不 得 少 于 
2. 0mg。 

黄 区 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (35 : 65) 为 流动 相 ; 用 蒸发 光 散 射 检测 
器 检测 。 理 论 板 数 按 黄芪 甲 苷 峰 计算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芪 甲 背 对照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 , 除 去 包 衣 ,精密 称 定 ， 
研 细 , 取 约 2g, 精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 
50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 40kHz)45 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 25ml, 蒸 于 ,残渣 加 水 25ml 使 溶解 ,用 水 饱 
和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 5 次 (20ml,20ml,20ml,20ml,15ml) , 合 
并 正 丁 醇 提取 液 , 用 氨 试 液 洗涤 2 次 ,每 次 30ml, 取 正 丁 醇 
液 , 蒸 干 ,残渣 用 适量 甲醇 溶解 ,转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 
刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 5pl 和 10pl1、 供 试 品 
溶液 10pl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 ,以 外 标 两 点 法 对 数 方程 计 
算 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 黄芪 以 黄芪 甲 音 (Ce Hes Ow) 计 , 不 得 少 于 
0. 18mg。 

【功能 与 主治 】 清热 燥 湿 ,利尿 通 淋 。 用 于 下 焦 湿热 所 
致 的 热 淋 , 症 见 小 便 不 利 、 尿 频 、 尿 急 、 尿 痛 、 下 肢 淫 肿 ; 急 性 肾 
小 球 肾炎 、 肾 重 肾 炎 .膀胱 炎 、 屎 道 炎 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5 片 ,一 日 3 次 ,15 天 为 一 
疗程 ,可 连 服 两 个 疗程 .@@[ 僻 订 ] 

【规格 】 〈1) 薄 膜 衣 片 ”每 片 重 0. 4g 
重 0. 4g) 

【贮藏 】 


(2) 糖 衣 片 ( 片 心 


密封 。 


复方 鱼 腥 草 片 


Fufang Yuxingcao Pian 
【处 方 】 鱼 腥 草 583g 
板蓝根 150g 
金银花 58g 


黄 芬 150g 
连 族 58g 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 和 集体 制作 
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复方 鲜 狂 沥 液 


【 制 法 】〗 以 上 五 味 , 取 鱼 腥 草 200g ,与 连 杰 金银花 粉碎 
成 细 粉 ,剩余 的 鱼 腥 草 与 黄 芬 .板蓝根 加 水 前 者 二 次 ,每 次 2 
小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 成 稠 谨 ,加 入 上 述 细 粉 , 混 匀 ， 
干燥 ,粉碎 成 细 粉 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,压制 成 1000 片 , 包 糖 衣 
或 薄膜 衣 cwir] , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 gc ,除去 号 包 [tg] 
衣 后 显 棕 褐 色 ; 味 微 涩 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 25 片 , 除 去 包 和 [从] 衣 , 研 细 , 加 
乙醚 20ml, 淄 溃 24 小 时 , 滤 过 ,药酒 用 乙醚 洗涤 2 次 ,每 
次 10ml, 滤 过 ,药酒 备用 ;滤液 低温 挥 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 
1ml 使 溶解 ,作为 供 试 铝 溶液 。 另 取 鱼 腥 草 对 照 药材 5g， 
加 乙醚 30ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 607 )- 乙 酸 乙 酯 (17 : 3) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 荧光 主 斑点 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 乙醚 提取 后 的 药酒 , 挥 尽 乙醚 ,加 
乙醇 30ml, 加热 回流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 渣 用 
适量 水 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 ( 内 径 为 1. 5cm， 
柱 高 为 12cm) ,用 水 100ml 洗 脱 , 弃 去 洗 脱 液 , 再 用 30% 乙 
醇 50ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 ,备用 ; 继 用 70% 乙 醇 60ml 洗 脱 ， 
收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 连 独 音 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 游 层 色谱 法 (附录 网 B) 试 验 , 吸 到 上 述 
两 种 溶液 各 5 一 10 岂 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 
毛 甲 烷 - 甲 醇 -甲酸 (9 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 
斑点 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 305% 乙 醇 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 
甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 绿 原 酸 对 照 品 ,加 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 好 B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2~5p1, 分 别 点 于 同 
一 以 羧 甲 基 纤 维 素 钠 为 黏合 剂 的 硅胶 日 薄 层 板 上 ,以 乙酸 丁 
酯 -甲酸 -水 (14: 5: 5) 的 上 层 溶 液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,了 晾 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 -磷酸 (45 : 55 : 0.2) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 315nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 苷 峰 计 算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 苓 背 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 40pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 ,除去 包 rgir] 衣 , 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 0.5g, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 70% 乙 醇 60ml， 


超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 33kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,加 70% 乙 
醇 至 刻度 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 黄 芬 以 黄 芬 苷 (Ca His Ou ) 计 ,不 得 少 于 
2.7mg。 

【功能 与 主治 〗 清热 解毒 。 用 于 外 感 风 热 所 致 的 急 喉 
兽 、 急 乳 蛾 , 症 见 咽 部 红肿 、. 咽 痛 ; 急 性 咽炎 .急性 扁桃 体 炎 见 
上 述 证 候 者 。 

[规格 】 薄膜 衣 片 每 片 重 0. 35gmc 坟 ] 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 4 一 6 片 ,一 日 3 次 。 


【贮藏 】 密封 。 
复方 鲜 竹 沥 液 
Fufang Xianzhuli Ye 
【处 方 】 鲜 竹 沥 400ml 鱼 腥 草 150g 
生 半 夏 25g 生姜 25g 
枇杷 叶 150g 桔梗 75g 
薄荷 素 油 1ml 


【 制 法 】 以 上 七 味 ,生姜 压榨 取 汁 ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 
65% ,搅拌 ,放置 24 小 时 , 取 上 清 液 , 滤 过 ,滤液 回收 乙醇 , 备 
用 ; 鱼 腥 草 加 水 蒸 馆 ,收集 蒸 馏 液 150ml, 备 用 ;生姜 和 鱼 腥 草 
的 药酒 与 生 半 夏 、 枇 杷 时、 桔梗 加 水 前 者 二 次 ,第 一 次 1.5 小 
时 ,第 二 次 1 小 时 ,合并 煎 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 420ml, 放 
冷 ,加 乙醇 使 含 醇 量 达 65%% ,搅拌 ,放置 24 小 时 , 取 上 清 液 ， 
滤 过 ,滤液 回收 乙醇 至 无 醇 味 ,加 鲜 竹 沥 、 蕊 糖 150g 或 甜菊 
素 3gmrgi， 加 热 煮 沸 20 分 钟 , 趁 热 滤 过 ,滤液 放 冷 ,加 入 生 
姜 汁 . 鱼 腥 草 蒸馏 液 . 薄 荷 素 油 和 茶 甲 酸 钠 3g, 搅 匀 , 加 水 至 
1000ml, 混 匀 , 即 得 。 


【性 状 】 本 品 为 黄 棕 色 至 棕色 的 液体 ; 气 香 , 味 甜 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 20ml, 用 氨 试 液 调 节 pH 值 至 


11~12, 用 乙酸 乙 酯 振 播 提取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 乙酸 乙 酯 
液 , 蒸 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 鱼 腥 草 对 照 药 材 0. 5g, 加 水 50ml, 前 者 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 
浓缩 至 约 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10ml, 分 别 点 于 同一 硅胶 
G 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 -98% 甲 酸 (8 : 3 : 0.5) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 , 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 荧光 主 斑点 。 

《2) 取 本 品 30ml, 用 水 饱和 的 正 丁 醇 60ml 振 摇 提 取 , 正 
丁 醇 液 用 氨 试 液 洗涤 2 次 ,每 次 60ml, 正 丁 醇 液 燕 干 ,残渣 加 
无 水 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 枇 杷 叶 对 照 药 
材 1g, 加 水 60ml, 煎 者 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 30ml, 同 
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法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色 谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 
供 试 品 溶液 5~10pl、 对 照 药材 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷- 甲醇 -水 (13 : 7 : 2)10C 以 下 放置 的 
下 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香 草 醋 硫酸 溶 
液 -无 水 乙醇 (1 : 9) 的 混合 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清 
晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
颜色 的 主 斑点 。 

(3) 取 本 品 20ml, 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提取 2 次 ,每 
次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 , 燕 干 , 残 浴 加 甲醇 1ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 桔 梗 对 照 药材 0. 5g, 加 甲醇 10ml, 超 
声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 2ml 使 溶解 , 作 
为 对 照 药材 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 述 
两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 
烷 -甲醇 -甲酸 (16 : 10 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 
10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 主 
斑点 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.05 或 应 不 低 于 1.01 
(无 莽 糖 )mrwir (附录 而 A)。 

pH 值 ” 应 为 4.8 一 6.0( 附 录 旭 G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I 了。 

【功能 与 主治 】 清热 化 痰 ,止咳 。 用 于 痰 热 咳 嗽 , 痰 黄 
黏稠 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 20ml, 一 日 2 一 3 次。 

【规格 】 每 瓶装 〈1)10ml (2)20ml (3)30ml 

(4)100ml 〈5)120ml 至 (6)20ml( 无 蔗糖 )mbs 订 ] 

【贮藏 】 密封 。 


保 妇 康 栓 


Baofukang Shuan 


【处 方 】 禾 术 油 82g 冰片 75g 

【 制 法 】 以 上 二 味 , 加 入 适量 乙醇 中 ,搅拌 使 溶解 。 另 取 
硬 脂 酸 聚 烃 氧 (40) 酯 1235g 和 聚 乙 二 醇 4000 200g ,加热 使 熔 
化 ,加 入 聚 乙 二 醇 400 120g 和 月 桂 氮 草 酮 17. 5g, 搅 匀 , 加 入 
上 述 药 液 , 搅 匀 , 灌 入 栓剂 模 中 ,冷却 后 取出 , 制 成 1000 粒 ， 
即 得 。 

【性 状 】 本 品 呈 乳白 色 、 乳 黄色 或 棕 黄 色 的 子弹 形 。 

【 监 别 】 取 本 品 1 粒 , 加 适量 的 水 , 置 水 浴 上 加 热 使 熔 
化 , 放 冷 ,加 石油 栈 (30 一 60C )15ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 分 取 
石油 醚 层 , 浓 缩 至 约 1ml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 式 术 对 照 药 
材 1g, 加 石油 醚 (30~60C)15ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 10 
由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (60~90'C ) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 影 干 , 喷 以 5% 香草 醛 硫 酸 溶 液 。 供 试 品 色 
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谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 两 个 粉红 色 
斑点 。 

【检查 】 应 符合 栓剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 W)， 

【含量 测定 】 袁术 油 ” 照 气相 色谱 法 (附录 YE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ” 聚 乙 二 醇 20000 (PEG - 
20M) 毛 细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 内 径 为 0.32mm, 膜 厚 度 为 
0. 25pm) ; 柱 温 为 程序 升温 ,初始 温度 为 140°C ,保持 35 分 钟 ， 
以 每 分 钟 10'C 的 速率 升温 至 200'C ,保持 3 分钟。 理论 板 数 
按 莪术 二 酮 峰 计 算 应 不 低 于 10 000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 莪 术 二 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 含 2. 4mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 5 粒 , 置 1000ml 圆 底 烧 瓶 
中 ,加 水 300ml 与 玻璃 珠 数 粒 , 照 挥发 油 测定 法 (附录 X D) 试 
验 , 加 乙酸 乙 酯 3ml, 加 热 至 沸腾 并 保持 微 沸 5 小 时 , 放 冷 ,分 
取 乙 酸 乙 酯 液 ,测定 器 用 乙酸 乙 酯 洗涤 3 次 ,每 次 5ml, 合 
乙酸 乙 酯 液 , 通 过 铺 有 无 水 硫酸 钠 的 漏斗 ,转移 至 25ml 量 撼 
中 ,用 少量 乙酸 乙 酯 洗涤 漏斗 , 洗 液 并 人 同一 量 瓶 中 ,加 乙酸 
乙 酯 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
lpl, 注 人 气相 色谱 仪 , 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 革 术 油 以 芒 术 二 酮 (Cs Hz Oz ) 计 ,不 得 少 于 
5. 0mg。 

冰片 ” 照 气 相 色 谱 法 (附录 E) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 聚 乙 二 醇 20000(PEG - 
20M) 为 固定 相 , 涂 布 浓度 为 10%; 柱 温 为 130C 。 理 论 板 数 
按 蔡 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

校正 因子 测定 ” 取 蔡 适量 ,精密 称 定 ,加 乙酸 乙 酯 制 成 每 
lml 含 20mg 的 溶液 ,作为 内 标 溶 液 。 另 取 冰 片 对 照 品 75mg， 
精密 称 定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 2ml, 加 乙酸 乙 
八 至 刻度 , 摇 匀 ,吸取 1pl, 注 入 气相 色谱 仪 ,测定 ,计算 校正 
因子 。 

测定 法 ”精密 量 取 式 术 油 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 
5ml, 置 10ml 景 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 2ml, 加 乙酸 乙 酯 至 
刻度 , 摇 匀 ,吸取 1 由 ,注入 气相 色谱 仪 , 测 定 , 以 龙 脑 . 异 龙 脑 
峰 面 积 之 和 计算 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 冰片 (Cio HisO) 应 为 60. 0 一 90. 0mg。 

【功能 与 主治 】 行 气 破 瘀 , 生 肌 止痛 。 用 于 湿热 次 滞 所 
致 的 带 下 病 , 症 见 带 下 量 多 、 色 黄 . 时 有 阴部 瘙痒 ;霉菌 性 阴道 
炎 ,老年 性 阴道 炎 .宫颈 糜烂 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 最 】 洗 净 外 阴部 ,将 栓剂 塞 人 阴道 深部 ;或 在 
医生 指导 下 有 用药。 每 晚 1 粒 。 

注意 】 妊娠 12 周 内 禁用 。 姓 娠 13 周 以 后 及 哺乳 期 
妇女 在 医生 指导 下 用 药 .mrqi] 

【规格 】 每 粒 重 1. 74g 

【贮藏 】 密闭 , 避 光 ,在 30C 以 下 保存 。 
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保 胎 丸 


保 和 丸 
Baohe Wan 
【处 方 】 焦 山楂 300g 六 神曲 ( 炒 )100g 
半 夏 ( 制 )100g 人 茯苓 100g 
陈皮 50g 连 疾 50g 
炒 莱 服 子 50g 炒 麦 芽 50g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 得 , 混 匀 。 每 100g 粉 
末 加 炼 蜜 125 一 155g 制 成 小 蜜 丸 或 grsir] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕色 至 褐色 的 小 蜜 丸 或 cwi] 大 蜜 刀 ; 
气 微 香 , 味 微 酸 、 涩 、 甜 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 不 规则 分 枝 状 团 
块 无 色 , 遇 水 合 氯 醛 试 液 溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 ,直径 4 一 
6pm( 茯 苓 ) 。 果 皮 石 细胞 淡 紫 红色 、 红 色 或 黄 棕色 ,类 圆 形 或 
多 角形 ,直径 约 125pnm( 焦 山楂 ) 。 草 酸 钙 针 晶 成 束 ,长 32 一 
144pm, 存 在 于 黏液 细胞 中 或 散在 ( 半 夏 ) 。 草 酸 钙 方 晶 成 片 
存在 于 菏 壁 组 织 中 (陈皮 )。 内 果皮 纤维 上 下 层 纵横 交错 , 纤 
维 短 梭 形 ( 连 力 ) 。 表 皮 细 胞 纵 列 ,由 1 个 长 细胞 与 2 个 短 组 
胞 相间 连接 ,长 细胞 壁 厚 , 波状 弯曲 , 木 化 ( 炒 麦 芽 ) 。 种 皮 碎 
片 黄色 或 棕 红 色 ,细胞 小 ,多 角形 , 壁 厚 ( 炒 莱 戎 子 ) 。 

(2) 取 本 品 30g , 剪 碎 , 加 水 80ml, 加 热 回流 1 小 时 , 趁 热 
用 纱布 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 乙醇 20ml, 加热 回 流 1 小 时 ， 
滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 连 夕 对 照 药材 1g, 加 水 20ml, 加 热 回流 1 小 时 ， 
滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 乙醇 20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 YW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10nl, 分 
别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -甲醇 (20 : 3) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 醋 本 -硫酸 (20 : 1) 的 混合 溶液 ， 
在 105 必 加 热 10 分 钟 , 放 冷 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 10g , 剪 碎 ,加 硅 藻 土 10g , 研 匀 , 置 索 氏 提取 器 
中 ,加 石油 醚 (30~60C)50ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 弃 去 石油 醚 ， 
加 甲醇 40ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 提 取 液 置 水 洽 上 蒸 干 , 残 酒 
加 甲醇 10ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 橙 皮 
苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 饱和 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 点 于 同 
一 用 0.5% 氨 氧化 钠 溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 
酯 -甲醇 -水 (100 : 17 : 13) 为 展开 剂 ,展开 , 展 距 3cm, 取 出 , 晾 
干 ; 再 以 甲 莱 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 -水 (20 : 10 ;1:1) 的 上 层 溶液 
为 展开 剂 , 展 开 , 展 距 8cm, 取 出 , 晾 干 , 喷 以 1% 三 握 化 铝 甲 
醇 溶 液 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 


【含量 测定 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -醋酸 -水 (42 : 4 : 54) 为 流动 相 ; 柱 温 为 
40C ;检测 波长 为 283nm。 理 论 板 数 按 检 皮 车 峰 计 算 应 不 低 
于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮鞋 对 照 品 约 10mg, 精密 称 
定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 溶解 (必要 时 超声 处 理 ) 并 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 
刻度 , 摇 匀 , 即 得 (每 1ml 含 栖 皮 苷 40ug) 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 重 量 差 异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 混 
匀 , 取 约 5g, 精 密 称 定 , 加 硅 藻 土 适量 , 研 匀 , 置 索 氏 提取 器 
中 ,加 石油 醚 (60 一 90C780ml, 加 热 回流 2 一 3 小 时 , 弃 去 石油 
醚 ,药酒 挥 干 , 加 甲醇 80ml, 加 热 回 流 至 提取 液 无 色 , 放 冷 , 滤 
过 ,滤液 置 100ml 量 瓶 中 ,用 少量 甲醇 分 次 洗涤 容器 , 洗 液 滤 
入 同一 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 10ml 
量 瓶 中 ,加 流动 相 至 刻度 , 揪 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

理 本 品 含 陈皮 以 橙 皮 苷 (Cs HsOis ) 计 ,小 蜜 丸 每 lg 不 得 
少 于 0.78mg,@r#ir] 大 密 丸 每 九 不 得 少 于 7. 0mg。 

【功能 与 主治 】 消食 , 导 滞 ,和 骨 。 用 于 食 积 停滞 , 腕 腹 
胀 满 , 咀 腐 吞 酸 , 不 欲 饮 食 。 

中 用 法 与 用 量 】 口服 。 小 蜜 丸 一 次 9 一 18g, 大 蜜 丸 一 
次 1 一 2 丸 , 一 日 2 次 ;小 儿 酌 减 。 和 [增订 ] 


中 规格 】 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g (2) 大 蜜 丸 
每 九重 9g@[ 堵 订 ] 
【贮藏 】 密封 。 
保 胎 丸 
Baotai Wan 
【处 方 】 熟地 黄 125g 醋 艾 炭 200g 
荆 草 穗 50g 平 贝 母 100g 
榭 寄生 150g 葛 丝 子 (酒家 )200g 
黄芪 200g 炒 白 术 200g 
获 炒 可 壳 150g 砂 仁 125g 
黄 苓 100g 姜 厚 机 50g 
甘草 25g 川 营 150g 
白 芍 200g 羌活 25g 
当归 200g 


【 制 法 】 以 上 十 七 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 得 , 混 匀 。 每 100g 
粉末 加 炼 蜜 100 一 120g 制 成 "小 蜜 丸 或 moir 大 蜜 丸 , 即 得 。 
【性 状 】 本 品 为 棕 褐 色 至 黑 宰 色 的 小 蜜 丸 或 cy7] 大 
蜜 丸 ; 味 甘 、 微 辛 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 石 细胞 分 枝 状 ， 
» 145 。 
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壁 厚 , 层 纹 明显 ( 姜 厚 村 )。 花 葡 表 皮 细 胞 淡 黄 色 , 垂 周 壁 波 状 
弯曲 ; 非 腺 毛 1~6 细胞 ,大 多 具 壁 疣 ( 研 并 穗 )。 内 种 皮 厚 壁 
细胞 黄 棕 色 或 红 棕 色 , 表 面 观 多 角形 , 壁 厚 , 胞 腔 内 含 硅 质 块 
〈 砂 仁 ) 。 种 皮 栅 状 细 胞 2 列 , 内 列 较 外 列 长 , 具 光 辉 带 ( 英 丝 
子 )。 果 皮 表 皮 细 胞 表面 观 多 角形 .类 方形 或 长 方形 ,草酸 钙 
方 唱 成 片 存在 于 薄 壁 细胞 中 ( 获 炒 可 壳 ) 。 

(2) 取 本 品 18g, 剪 碎 ,加 乙醚 80ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 
过 , 取 药 潭 , 挥 去 溶剂 ,加 甲醇 80ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ， 
滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 
取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 正 丁 醇 饱和 的 氨 试 液 洗 
涤 2 次 ,每 次 50ml, 弃 去 洗 液 , 再 用 水 20ml 洗涤 , 弃 去 水 液 ， 
正 丁 醇 液 蒸 干 , 残 酒 加 40%% 甲 醇 10ml 使 溶解 ,加 在 中 性 氧化 
铝 柱 (100 目 ,5g, 内 径 为 1.5cm) ,用 40% 乙 醇 150ml 洗 脱 , 收 
集 洗 脱 液 , 蒸 二 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 
另 取 黄 茎 对照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 黄 芪 
甲 昔 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WE B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 
5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 -甲醇 -水 
(13:6:1)10C 以 下 放置 的 下 层 溶 液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
晾 干 ,再 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105C 加热 至 斑点 显 色 清 
晰 ,分 别 在 日 光 和 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 
同 颜色 的 斑点 ;紫外 光 下 显 相同 颜色 的 获 光 斑点 。 

(3) 取 本 品 9g ,前 碎 , 加 乙醚 30ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 
过 ,药酒 挥 去 乙醚 ,加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 燕 干 ,残渣 加 水 15ml 微 热 使 溶解 ,用 盐酸 调节 pH 值 至 1 一 
2, 用 乙酸 乙 酯 振 揪 提取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 
干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 蕉 苷 对 
照 品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色 谱 法 (附录 YW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 3 一 6pl、 对 照 
品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 
酮 -甲酸 -水 (5 : 3 : 1 ; 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 
2% 三 握 化 铁 乙 醇 溶液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 
的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(4) 取 本 品 18g, 剪 碎 ,加 乙醚 80ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 波 
过 ,药酒 挥 干 溶剂 ,加 浓 氨 试 液 约 lml 使 湿润 ,加 三 氯 甲烷 
40ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 去 溶剂 ,残渣 加 无 水 乙 
醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 车 对 照 药 材 .当归 对 
照 药材 各 0. 5 g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 WB) 试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 上 ,以 甲苯- 乙酸 乙 酯 - 异 丙 醇 -甲醇 -水 (4 :2:1:1: 
0. 2) 为 展开 剂 , 置 氮 燕 气 饱 和 的 展开 氏 中 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 人 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
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为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (12 : 88) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 230nm。 
理论 板 数 按 芍药 苷 峰 计 算 应 不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 苷 对 照 品 适 其 ,精密 称 定 ,加 
稀 乙醇 制 成 每 lml 含 50ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 取 
5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 乙酸 100ml, 加 热 回流 提取 
2 小 时 , 滤 过 , 弃 去 乙醚 液 ,滤纸 连同 药酒 挥 尽 乙 醚 , 置 具 塞 锥 
形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 100ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 加 热 回 流 提 
取 2 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 
匀 ,离心 15 分 钟 (转速 为 每 分 钟 3000 转 ), 精 密 量 取 上 清 液 
50ml, 蒸 干 ,残渣 用 适量 水 溶解 ,通过 D101 型 大 孔 吸 附 树脂 
柱 ( 内 径 为 1. 5cm, 柱 高 为 12cm) ,用 水 洗 至 洗 脱 液 无 色 , 弃 去 
水 洗 脱 液 , 继 用 稀 乙 醇 100ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 用 
适量 甲醇 溶解 ,转移 至 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

里 本 品 含 白 区 以 芍药 苷 (Czs Hzs Ou ) 计 ,小 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 0.51mg, 大 密 九 每 丸 不 得 少 于 4. 6mg 。 和 [华语 ] 

【功能 与 主治 益 气 养 血 ,补肾 安 胎 。 用 于 气 血 不 足 、 肾 
气 不 固 所 致 的 胎 漏 、 胎 动 不 安 , 症 见 小 腹 险 痛 , 或 见 阴 道 少量 
出 血 , 或 屡 经 流产 , 伴 神 疲乏 力 . 腰 膝 疲软 。 

[用 法 与 用 量 】 口服 。 小 蜜 丸 一 次 9g, 大 蜜 丸 一 次 1 
妃 ,一 日 2 次 .和 [修订 ] 


规格】 (1) 小 蜜 丸 每 100g 重 20g (2) 大 蜜 丸 每 
九重 9g@@[ 修 订 ] 
【贮藏 】 密封。 
穿 龙 骨刺 片 
Chuanlong Guci Pian 
【处 方 】 穿山 龙 270g 泽 羊 攻 324g 
狗 背 432g 川 咎 膝 432g 
熟地 黄 270g 枸杞 子 162g 
【 制 法 】 以 上 六 味 ,穿山 龙 粉 碎 , 取 180g 细 粉 备用 ;剩余 


穿山 龙 粉 用 70% 乙 醇 作 溶剂 ,进行 渗 沪 ,收集 渗 渡 液 600ml， 
回收 乙醇 并 浓缩 至 相对 密度 为 1. 20 一 1. 25(70C) ;其余 淫 羊 
蔓 等 五 味 加 水 前 煮 三 次 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 相对 密 
度 为 1. 20 一 1. 25(70C ) ,与 穿山 龙 提 到 物 合并 ,浓缩 至 适量 ， 
与 穿山 龙 细 粉 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,压制 成 1000 片 ,或 包 
薄膜 衣 田 [党 订 ] , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 黄 色 至 棕 褐色 的 片 " 或 薄膜 衣 片 , 除 
去 包 衣 后 显 棕 黄色 至 棕 宰 色 wcwir] ; 味 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10 片 , 研 细 , 加 甲醇 30ml, 加 热 回流 
1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱 
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和 的 正 丁 醇 担 取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 2% 碳 酸 
氢 钠 溶液 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 淫 羊 蓝 背 对 照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 Iml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WL B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (10 : 1 : 1 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 喷 以 三 握 化 铝 试 液 ,在 105C 加 热 
至 斑点 显 色 清 晰 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 15 片 , 研 细 ,加 热 水 30ml 使 溶解 (必要 时 可 温 
温 1 小 时 使 溶解 ), 放 冷 , 离 心 , 取 上 清 液 ,用 乙酸 乙 酯 振 摇 提 
取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 乙酸 乙 酯 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 乙醇 1ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 枸 杞 子 对 照 药材 0. 5g, 加 水 
适量 ,前 者 30 分 钟 , 放 冷 , 滤 过 , 取 滤 液 , 自 “用 乙酸 乙 酯 振 播 
提取 2 次 ?起 , 同 法制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 10 几 ,分 别 点 于 同一 硅胶 
G 菏 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙醚 -甲酸 (3 : 2 : 0.1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

(3) 取 本 品 3 片 , 研 细 , 加 甲醇 50ml, 加 热 回 流 提取 1 小 
时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 5ml, 加 入 中 性 氧化 铝 (100 一 200 目 ) 
10g, 拌 匀 , 蒸 干 , 置 层 析 柱 上 ,用 甲醇 -乙酸 乙 酯 (1 : 1)40ml 
洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 川 牛 膝 对 照 药材 1g, 加 甲醇 25ml, 加 热 回 流 提取 
1 小 时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 2ml, 加 入 中 性 氧化 铝 (100 一 200 
目 )1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 杯 苋 举 酮 对 照 品 ,加 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 10~20p1、 对 照 药材 溶 
液 和 对 照 品 溶液 各 10nl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
三 氯 甲烷 -甲醇 (8 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 
硫酸 乙醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 , 置 紫 外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 
品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -水 (90 : 10) 为 流动 相 ;检测 波长 为 203nm。 
理论 板 数 按 薯 忒 皂苷 元 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 慕 忒 皂苷 元 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 流动 相 制 成 每 1ml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差 异 项 下 的 本 品 ,薄膜 衣 
片 除去 包 衣 ,精密 称 定 ,mcwy] 研 细 , 取 约 2g, 精 密 称 定 , 置 具 
塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,加 热 回流 1 
小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 25ml, 置 具 塞 锥 形 瓶 中 , 蒸 干 , 残 酒 加 3mol/L 
盐酸 溶液 20ml 使 溶解 ,加 热 回 流 1 小 时 ,取出 , 放 冷 ,用 三 氯 
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柴 明 舒 肝 丸 


甲烷 振 播 提取 4 次 ,每 次 25ml, 合 并 三 毛 甲 烷 液 ,回收 溶剂 至 
干 , 残 酒 加 流动 相 使 溶解 并 转移 至 25ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 至 
刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 10pl1, 供 试 品 溶液 
10~20pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 穿山 龙 以 鞋 攻 皂苷 元 (Cz His O;) 计 ,不 得 少 
于 1.0mg。 

【功能 与 主治 〗 补肾 健 骨 ,活血 止痛 。 用 于 肾虚 血 瘀 所 
致 的 骨 性 关节 炎 , 症 见 关节 疼痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6 一 8 片 ,一 日 3 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 ;服药 期 间 遇 有 感冒 发 烧 、 腹 海 者 应 暂 
停 服用 。 


【规格 】 (1) 素 片 mrkir] 每 片 重 0.5g (2) 薄 膜 衣 
片 ”每 片 重 0. 5gm[ 增 订 ] 
【贮藏 】 密封 。 
柴 胡 舒 肝 丸 
Chaihu Shugan Wan 
【处 方 】 茯苓 100g 款 炒 可 壳 50g 
豆 蓄 40g 酒 白 多 50g 
甘草 50g 栈 香 附 75g 
陈皮 50g 桔梗 50g 
姜 厚 朴 50g 炒 山楂 50g 
防风 50g 六 神曲 ( 炒 )50g 
柴 胡 75g 黄 苓 50g 
薄荷 50g 紫 苏醒 75g 
木 香 25g 炒 槟 椰 75g 
醋 三 棱 50g 酒 大 黄 50g 
青皮 ( 炒 )50g 当归 50g 
姜 半 夏 75g 乌 药 50g 
醋 苇 术 50g 
【 制 法 】 以 上 二 十 五 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 


100g 粉末 加 炼 蜜 180 一 190g 制 成 小 蜜 丸 或 mr 说 大 蜜 丸 ， 
即 得 。 

【性 状 】 
而 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 ; 草酸 钙 簇 晶 大 ， 
直径 60 一 140pm( 酒 大 黄 )。 不 规则 分 枝 状 团 块 无 色 , 遇 水 合 
毛 醛 试 液 溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 ,直径 4~6nm( 茯 苓 )。 纤 
维 束 周 围 薄 壁 细 胞 含 草 酸 钙 方 晶 , 形 成 晶 纤 维 ( 甘 草 ) 。 韧 皮 
纤维 淡 黄 色 , 梭 形 , 壁 厚 , 孔 沟 细 ( 黄 劳 )。 内 胚乳 细胞 碎片 无 
色 , 壁 较 厚 ,有 较 多 大 的 类 圆 形 纹 孔 ( 炒 槟 郴 ) 。 

《2) 取 本 品 ” 20gm 作 订 ， 剪 碎 ,加 硅 菠 土 8g, 研 匀 , 加 乙醚 
50ml, 低温 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 挥 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 1ml 
。147 。 


本 品 为 黑 褐 色 的 "小 蜜 丸 或 rmi 大 密 丸 ; 味 甜 
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使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 木 香 对 照 药 材 0.5g, 加 乙醚 
10ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 
验 , 上 吸取 供 试 品 溶液 5 一 10nl、 对照 药材 溶液 1 由 ,分别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -丙酮 (10 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 醋 硫 酸 溶 液 , 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 蓝 
色 斑 点 。 

(3) 取 本 品 里 20gmcs5)， 剪 碎 , 加 硅 藻 土 8g, 研 匀 , 加 甲醇 
40ml, 浸 涡 1 小 时 ,超声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 5ml, 蒸 
于 ,残渣 用 水 10ml 溶解 ,加 盐酸 1ml, 置 水 浴 中 加 热 30 分 钟 ， 
立即 冷却 ,用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 提取 
液 , 挥 干 ,残渣 用 乙酸 乙 酯 1ml 溶解 , 静 置 , 取 上 清 液 作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 大 黄 素 对 照 品 .大 黄 酚 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 
lml 各 含 0. 5mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 蒲 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 2) 的 上 
层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 蛙 30gm(ki)， 前 碎 ,加 乙醇 60ml, 加 热 回 流 30 
分 钟 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 用 水 20ml 溶解 ,用 乙醚 振 摇 
提取 3 次 ,每 次 20ml, 分 取水 溶液 , 挥 去 残留 乙醚 ,用 水 饱和 
的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,加 入 
等 体积 的 氨 试 液 , 振 摇 , 弃 去 洗涤 液 , 正 丁 醇 液 用 正 丁 醇 饱和 
的 水 洗涤 3 次 ,每 次 20ml, 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 5-O- 甲 基 维 斯 阿 米 醇 背 对 照 
品 , 加 甲醇 制 成 每 lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 人 L B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 2p1, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 - 冰 栈 酸 (7 : 1: 
1) 为 展开 剂 ,展开 , 取 出, 晾 和 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 , 挥 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 
色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 


【检查 】 水 分 不 得 过 15.0% (附录 区 H 第 二 法 )。 
其 他 ”应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 


【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WDD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 哺 为 流动 相 A, 以 0.05% 磷 酸 溶液 为 流动 相 
B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 294nm。 理 论 
板 数 按 黄 蕉 背 峰 计算 应 不 低 于 5000 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~20 22 78 
20 一 40 22 一 60 78—>40 
40~60 60 40 


对 照 品 溶液 的 制备 。 取 黄蓉 普 对 照 品 , 厚 朴 酚 对 照 品 、 和 
厚 丁 酚 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 70% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 黄 
苓 并 40kg、 厚 朴 酚 与 和 厚 朴 酚 各 10pg 的 混合 溶液 , 即 得 。 
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供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 ,前 碎 , 混 
匀 , 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 和 人 70% 乙 醇 
25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,浸泡 过 夜 , 振 摇 使 溶 散 ,超声 处 理 ( 功 率 
180W ,频率 35kHz)50 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70% 乙 醇 
溶液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
20ul, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

于 本 品 含 黄 芬 以 黄 芬 昔 (Cz His O11 ) 计 ,小 蜜 丸 每 lg 不 得 
少 于 0, 90mg, 大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 9. 0mg; 含 厚 朴 以 厚 朴 酚 
《Cis His O02) 与 和 厚 朴 酚 (Cis His Oi) 的 总 量 计 , 小 蜜 丸 每 1g 不 
得 少 于 0. 20mg ,大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 2. 0mg。 mr 修订 ] 

【功能 与 主治 】 舒 肝 理气 , 消 胀 止痛 。 用 于 肝气 不 舒 , 胸 
胁 癌 闷 , 食 滞 不 清 , 呕 吐 酸 水 。 

[用 法 与 用 量 】 口服 。 小 蜜 丸 一 次 10g, 大 蜜 刀 gc 才 订 ] 
一 次 工 丸 ,一 日 2 次 。[ 从 订 ] 


[规格 】 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g (2) 大 蜜 丸 
每 丸 重 10gmr 修 订 ] 
【贮藏 】 密封 。 
遂 遥 丸 "( 大 蜜 丸 ) mr 则 办] 
Xiaoyao Woan 
【处 方 〗 柴 胡 100g 当归 100g 
白 芍 100g 炒 白术 100g 
人 茯苓 100g 炙 甘 草 80g 
薄荷 20g 
【 制 法 】 以 上 七 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 得, 混 匀 。 每 100g 粉 


末 加 炼 蜜 135 一 145g 制 成 小 蜜 丸 或 @ri 大 蜜 丸 , 即 得 。 
【性 状 】 本 品 为 棕 褐色 的 小 蜜 丸 或 cr] 大 密 丸 ; 味 甜 。 
【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 不 规则 分 枝 状 团 

块 元 色 , 遇 水 合 氮 醛 试 液 溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 , 直径 4 一 

6um( 茯 苓 )。 草 酸 钙 簇 遇 直径 18~32um, 存 在 于 薄 壁 细胞 

中 , 常 排列 成 行 ,或 一 个 细胞 中 含 数 个 簇 晶 (白光 ) 。 草 酸 钙 针 

晶 细 小 ,长 10~32pm, 不 规则 地 充 塞 于 薄 壁 细胞 中 ( 炒 白术 )。 

纤维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 成 晶 纤 维 ( 炙 甘草 )。 

油管 含 黄色 或 棕 黄 色 分 小物 ,直径 8 一 25pm( 柴 胡 ) 。 
(2) 取 本 品 2g, 剪 碎 , 加 乙醇 15ml, 放 置 1 小 时 ,时 时 振 

摇 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 丙酮 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 

液 。 另 取 当 归 对 照 药 材 0. 1g, 加 乙醇 10ml, 同 法 制 成 对 照 药 

材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 

各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 

(9 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检 

视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 

颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 18g, 加 硅 藻 土 10g, 研 人 匀 , 加 乙醇 60ml, 超 声 
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益 母 丸 


处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 30ml 使 溶解 ,用 乙醚 
振 摇 提 取 2 次 ,每 次 10ml, 弃 去 乙醚 液 , 用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 
摇 提 取 3 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 正 丁 醇 饱 和 的 水 洗 
涤 3 次 ,每 次 20ml, 弃 去 水 洗 液 , 正 丁 醇 液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药 材 lg ,加 乙醇 
20ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WH B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 3p1, 分 别 点 于 同一 用 1% 氧 氧化 钠 
溶液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 - 冰 醋 酸 -水 
(15:1:1:2) 为 展开 剂 , 展 开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 
醇 溶液 ,在 105 人 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 , 置 紫外 光 灯 (365nmy) 
下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 [鉴别 ](3) 项 下 剩余 的 供 试 品 溶液 ,加 少量 中 性 氧 
化 铝 , 置 水 浴 上 拌 匀 \ 干 燥 , 加 在 中 性 氧化 铝 柱 (200 目 ,2g, 内 
径 为 lm) 上 ,用 乙酸 乙 酯 -甲醇 (1 : 1) 的 混合 溶液 40ml 洗 
脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 上 药 苷 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 lml 含 2mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试 验 ,吸取 供 试 
品 溶液 15p1l、 对 照 品 溶液 3pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 氧 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40 : 5 : 10 : 0.2) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 醋 硫酸 溶液 ,加 热 至 辛 
点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (15 : 85) 为 流动 相 , 检 测 波 
长 为 230nm。 理 论 板 数 按 芍药 苷 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
稀 乙 醇 制 成 每 mi 含 50ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差 异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 混 
匀 ，, 取 约 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 
25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 33kHz)30 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙 醇 补 足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 白 芍 以 芍药 苷 (Cs Hzs Oil ) 计 ,于 小 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 0.7mg; 大 蜜 丸 每 丸 @[ 雪 让 不 得 少 于 6. 3mg。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【功能 与 主治 】 下 肝 健 脾 , 养 血 调经 。 用 于 肝 郁 脾虚 所 
致 的 郁闷 不 舒 . 胸 胁 胀 痛 、 头 学 目眩 食欲 减退 .月 经 不 调 。 

【用 法 与 用 量 〗 口服 .小 蜜 丸 一 次 9g, 大 蜜 刀 cw] 一 
次 1 丸 ,一 日 2 次 。 

【规格 】 (1) 小 蜜 丸 ”每 100 丸 重 20g 
每 丸 重 9g 和 [增订 ] 

【贮藏 】 密封 。 


(2) 大 蜜 丸 
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将 母 丸 
Yimu Wan 
【处 方 】 益母草 480g 当归 240g 
川 营 120g 木 香 45g 


【 制 法 】 以 上 四 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉 
末 加 炼 蜜 200 一 220g 制 成 "小 蜜 刀 或 cwir] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐 色 的 里 小 蜜 丸 或 mi 大 蜜 丸 ; 气 
香 , 味 苦 、 微 甜 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 非 腺 毛 1 一 3 细 
胞 , 稍 弯曲 , 壁 有 普 状 突起 (益母草 ) 。 薄 壁 细 胞 纺锤 形 , 壁 略 
厚 , 有 极 微细 的 斜 向 交错 纹理 (当归 )。 螺 纹 导管 直径 14 一 
50pm, 增 厚 壁 互相 连结 , 似 网 状 螺纹 导管 ( 川 营 )。 木 纤维 成 
东 , 长 梭 形 ,直径 16~24pm, 壁 稍 厚 , 纹 筷 横 裂缝 状 ,十 字形 或 
人 字 状 ( 木 香 ) 。 

(2) 取 本 品 9g , 剪 碎 ,加 硅 菠 土 4. 5g, 研 匀 , 加 乙醚 50ml， 
加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 回收 溶剂 至 干 ,残渣 加 乙酸 
乙 醋 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 车 对 照 药 材 1g、 
当归 对 照 药材 0. 5g, 分 别 加 乙醚 30ml, 同 法 制备 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 
10np 分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 
(9 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 9g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 4.5g, 研 匀 , 加 三 毛 甲 烷 
50ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 回收 溶剂 至 干 , 残 酒 加 三 
氯 甲 烷 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 木 香 烃 内 酯 对 照 
品 .去 氢 木 香 内 酯 对 照 品 , 分 别 加 三 氯 甲烷 制 成 每 lml 含 
0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 供 试 品 溶液 5~10pl、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -丙酮 (10 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 2% 香草 醛 的 10% 硫 酸 乙 醇 溶 液 ,加 热 至 斑 
点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ” 强 阳离子 交换 (SCX) 色 谱 
柱 ; 以 15mmol/L 磷酸 二 和 氨 钾 溶液 ( 含 0.04% 三 乙 胺 和 
0.15% 磷 酸 ) 为 流动 相 ;检测 波长 为 192nm。 理 论 板 数 按 盐 酸 
水 苏 碱 峰 计算 应 不 低 于 3000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 水 苏 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 流动 相 制 成 每 1ml 含 80pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 混 
匀 , 取 约 9g, 精 密 称 定 , 取 硅 藻 土 9g, 精 密 称 定 , 递 增 法 研 匀 ， 
。 149 。 
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益母草 颗粒 


取 约 1/2 量 , 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 乙醇 
50ml, 称 定 重量 ,加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 乙醇 
补足 减 失 的 重量 , 揪 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 25ml, 加 在 氧 
化 铝 - 活 性 炭 低 压 层 析 柱 (将 100 一 200 目的 中 性 氧化 铝 7. 5g 
与 层 析 用 活性 炭 2. 5g 混 匀 , 干 法 装 柱 ; 柱 内 径 为 2. 5cm, 带 
G4 筛 板 ) 上 ,以 乙醇 100ml 减 压 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 ,回收 溶剂 
至 干 ,残渣 用 流动 相 溶解 ,转移 至 10ml 量 瓶 中 ,并 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 10nl 与 供 试 品 溶液 
20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 丸 含 益母草 以 盐酸 水 苏 碱 (C; HisNO,。，HC1) 计 ， 
不 得 少 于 3. 5mg。 

【功能 与 主治 】 行 气 活血 ,调经 止痛 。 用 于 气 滞 血 瘀 所 致 
的 月 经 量 少 、 错 后 有 血块 .小腹 疼 痛 、 经 行 痛 减 、 产 后 恶露 不 净 。 

【用 法 与 用 量 】〗 口服 .小 蜜 丸 一 次 9g(45 丸 ), 大 蜜 
丸和 [增订] 一 次 1 丸 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 孕妇 及 月 经 过 多 者 禁用 。 

【规格 】 于 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g; 大 蜜 九 cy] 每 九重 9g 

【贮藏 】 密封 。 


益母草 颗粒 


Yimucao Keli 


【处 方 〗》 益母草 1350g 

【 制 法 】 取 益 母 草 , 切 碎 , 加 水 前 者 3 小 时 ,前 液 滤 过 , 滤 
液 浓缩 至 相对 密度 为 1. 04(90~95'C ) , 静 置 , 取 上 清 液 ,浓缩 
至 相对 密度 为 1. 36 一 1. 38(83'C ) ,加 芒 糖 粉 600g 和 适量 的 糊 
精 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,干燥 , 制 成 1000g 于 或 加 入 甜菊 素 和 适量 的 
糊 精 , 混 匀 , 制 颗粒 ,干燥 , 制 成 333g[ 规 格 (2) jmcwr]， 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕 黄 色 至 棕 褐 色 的 颗粒 ; 味 甜 . 微 苦 。 

【鉴别 】 本 品 [ 含 量 测定 ] 所 得 薄 层 色谱 中 , 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 | C 〇 )。 

【含量 测定 】 取 装 量 差 蜡 项 下 的 本 品 , 混 匀 , 取 适 量 , 研 
细 , 取 约 6g" 或 2g( 无 蔗糖 )mci ,精密 称 定 , 加 沸水 10ml 使 
溶解 ,用 稀 盐 酸 调 节 pH 值 至 1~2, 通 过 732 钠 型 阳离子 交换 
树脂 柱 ( 内 径 为 2cm, 柱 高 为 15cm) ,用 水 洗 脱 至 洗 脱 液 无 色 ， 
弃 去 洗 脱 液 ,再 用 氮 溶 液 (2->13)250ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 
干 ,残渣 用 70%% 乙 醇 溶解 并 转移 至 10ml 量 瓶 中 ,加 70%% 乙 醇 
至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 酸 水 
苏 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 70% 乙 醇 制 成 每 lml 含 2mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 精 
密 吸 取 供 试 品 溶液 8 由 对照 品 溶液 2p1 与 8p1, 分 别 交 又 点 于 
同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 丙酮 -无 水 乙醇 -盐酸 (10 : 6 ; 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 105'C 加 热 15 分 钟 使 薄 层 板 上 

。 150 。 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


残留 盐酸 完全 挥 尽 , 放 冷 , 喷 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 105%C 
烘 干 , 喷 以 稀 碘 化 饼 钾 试 液 -1% 三 氧化 铁 乙 醇 溶液 (10 : 1) 混 
合 溶 液 至 斑点 显 色 清晰 , 晾 干 ,在 薄 层 板 上 覆盖 同样 大 小 的 玻 
璃 板 , 周 围 用 胶布 固定 , 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B 薄 层 色谱 扫 
描 法 ) 进 行 扫 描 ,波长 Xs 二 527nm, 测 量 供 试 品 吸光 度 积分 值 
与 对 照 品 吸 光度 积分 值 ,计算 , 即 得 。 | 

本 品 每 袋 含 盐酸 水 苏 碱 (CH NO,， HC1) 不 得 少 于 
27. 0mg。 

【功能 与 主治 〗】 活血 调经 。 用 于 血 瘀 所 致 的 月 经 不 调 、 
产后 恶露 不 绝 , 症 见 经 水 量 少 、 淋 滴 不 净 .产后 出 血 时 间 过 长 ; 
产后 子宫 复 旧 不 全 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 开水 冲服 。 一 次 15g" 或 5g (无 芒 
糖 )gcy7] ,一 日 2 次 。 

【注意 】 孕妇 禁用 。 

【规格 】 (1) 每 袋 装 15g 

【贮藏 】 密封 。 


到 (2) 每 袋 装 5g( 无 蔗糖 ) 血 [ 沿 订 ] 


通 脉 养 心 丸 


Tongmoai Yangxin Wan 


【处 方 】 地 黄 100g 鸡 血 芯 100g 
麦 冬 60g 甘草 60g 
制 何首乌 60g 阿胶 60g 
五 味 子 60g 党 参 60g 
酷 龟甲 40g 大 束 40g 
桂 枝 20g 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 , 地 黄 、 麦 冬 、 甘 草 、 制 何首乌 .阿胶 、 
桂 枝 粉碎 成 细 粉 ;其 余 鸡 血 芯 等 五 味 加 水 前 豆 二 次 ,每 次 3 小 
时 , 滤 过 ,滤液 合并 , 滤液 浓缩 成 稠 襄 , 加 入 上 述 细 粉 , 搅 匀 ， 
理 干 燥 ,粉碎 成 细 粉 ,过 和 划 , 用 水 mrmgs] 制 丸 ,外 层 加 滑石 粉 适 
量 , 干 燥 , 制 成 450g, 包 糖衣 或 薄膜 衣 , 即 得 。 

【性 状 〗】 本 品 为 包 糖衣 或 包 薄 膜 衣 的 浓缩 水 丸 , 除 去 包 
衣 后 显 棕 褐 色 ; 味 甘苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 ; 薄 壁 组 织 灰 棕色 
至 黑 棕 色 , 细 胞 多 皱 缩 ,内 含 棕 色 核 状 物 (地 黄 )。 草 酸 钙 簇 唱 
直径 约 至 80um( 制 何首乌 )。 纤 维 束 周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钉 
方 晶 ,形成 晶 纤维 (甘草 )。 草 酸 钙 针 晶 成 束 或 散在 ,长 24~ 
50pm, 直径 约 3pm( 麦 冬 )。 射 线 细胞 径 向 纵 断 面 呈 类 方形 或 
长 方形 , 壁 连珠 状 增 厚 , 常 与 木 纤维 连结 ( 桂 枝 )。 

(2) 取 本 品 2g, 研 细 , 加 乙醇 50ml, 加热 回流 1 小 时 , 滤 
过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 制 何首乌 对 照 药材 0.25g, 加 乙醇 25ml, 同 法 制 成 对 照 药材 
溶液 。 再 取 大 黄 素 对 照 品 ,加 三 握 甲 烷 制 成 每 lml 含 0. 5mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 验 , 吸 
取 供 试 品 溶液 5 一 10m、 对照 药 材 及 对 照 品 溶液 各 5pl1, 分 别 
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点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 莱 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 2 : 
1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 斑点 ; 置 氨 燕 气 中 圳 后 ,斑点 变 为 红色 。 

(3) 取 本 品 3. 5g, 研 细 , 取 适量 加 三 氯 甲烷 50ml, 加 热 回 
流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 1ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 五 味 子 对 照 药材 1g, 加 三 氯 甲烷 20ml， 
同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 另 取 五 味 子 醇 甲 对 照 品 , 加 三 氯 甲 
烷 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 GFzs4 菏 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 -甲醇 (6 : 3 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 - 冰 醋 酸 (42 : 58 : 2) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 254nm。 理 论 板 数 按 甘草 酸 峰 计算 应 不 低 于 8000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 甘 草酸 钻 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 稀 乙醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 (折合 成 甘草 酸 
为 0.097 95mg)。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”下 本 品 适量 , 研 细 , 取 约 0. 5g, 精 密 
称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 
量 ,超声 处 理 (功率 为 200W ,频率 为 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 
定 重量 ,用 稀 乙醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1g 含 甘草 以 甘草 酸 (Gss Hos O16 ) 计 ,不 得 少 于 1. 8mg。 

【功能 与 主治 】 益 气 养 阴 , 通 脉 止痛 。 用 于 冠 心 病 心绞痛 
及 心律 不 齐 之 气 阴 两 虚 证 , 症 见 胸痛 .胸闷 心情、 气短 . 脉 结 代 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 40 丸 ,一 日 1 一 2 次 。 


【规格 】 每 10 丸 重 1g 
【贮藏 】 密封 。 
黄连 羊 肝 丸 
Huanglian Yanggan Wan 

【处 方 】 黄连 20g 胡 黄 连 40g 
黄 芬 40g 黄柏 20g 
龙 胆 20g 柴 胡 40g 
醋 青 皮 40g 木 贼 40g 
密 蒙 花 40g 苇 蔚 子 40g 
炒 决明子 40g 石 决 明 ( 业 )40g 
夜 明 砂 40g 鲜 羊 肝 160g 
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【 制 法 】 以 上 十 四 味 ,将 鲜 羊 肝 切 碎 、 蒸 熟 , 干 燥 , 与 其 余 
黄连 等 十 三 味 混 匀 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉末 加 
炼 蜜 120 一 150g 制 成 "小 蜜 丸 或 @r%i] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑 褐色 的 小 蜜 丸 或 由 rw 说 大 蜜 丸 ; 昧 苦 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 纤维 束 鲜 黄色 ， 
壁 稍 厚 , 纹 孔明 显 ( 黄 连 )。 韧 皮 纤 维 淡 黄色 , 梭 形 , 壁 厚 , 孔 沟 
细 ( 黄 蕉 ) 。 纤 维 东 鲜 黄 色 ,周围 细胞 含 草酸 钙 方 晶 ,形成 晶 纤 
维 , 含 唱 细 胞 壁 木 化 增 厚 ( 黄 柏 ) 。 草 酸 钙 方 晶 成 片 存在 于 薄 
壁 组 织 中 ( 醋 青 皮 )。 种 皮 栅 状 细胞 1 列 , 长 40~72pm, 其 下 
数列 细胞 含 草酸 钙 簇 唱 及 方 晶 ( 炒 决明子 ) 。 油 管 含 黄色 或 棕 
黄色 分 沁 物 ( 柴 胡 ) 。 不 规则 团 块 暗 灰色 ,不 透明 ,加 酸 产 生气 
泡 ( 石 决 明 ) 。 

(2) 取 黄连 对 照 药 材 0. 02g, 加 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 混 合 溶 
液 10ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 [含量 测定 ] 项 下 的 供 试 
品 溶液 4y1、 对 照 药材 溶液 241, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 茶 - 异 丙 醇 -乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (12:3:6:3:1) 
为 展开 剂 , 另 槽 加 入 等 体积 的 浓 氨 试 液 , 预 饱和 15 分 钟 后 , 展 
开 , 取 出 , 景 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 5g, 剪 碎 , 加 甲醇 30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 
过 ,滤液 蒸 至 近 于 ,加 水 30ml, 用 稀 盐酸 调 pH 值 至 1 一 2, 用 
乙酸 乙 酯 25ml 振 摇 提 取 ，, 分 取 乙 酸 乙 酯 层 , 蒸 干 , 残 酒 加 甲醇 
2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 胡 黄连 对 照 药材 1. 5g, 加 
甲醇 20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,加 甲醇 3ml 使 
溶解 ,作为 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 6u1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石 
油 酝 (30 一 60C)- 乙 酸 乙 酯 -甲酸 (5 : 1: 0.1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 影 干 , 喷 以 5% 香草 醛 硫酸 溶液 -乙醇 (1 : 6) 的 混合 
溶液 ,在 100C 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 
照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 主 斑点 。 

《4) 取 黄 劳 苷 对照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 [ 鉴 
别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶液 与 上 述 对 照 品 溶液 各 3 一 5pl, 分 别 
点 于 同一 以 含 1%% 氧 氧化 钠 的 羧 甲 基 纤 维 素 钠 溶 液 为 黏合 剂 
的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5 : 3 : 1: 1) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5%% 三 氯 化 铁 乙醇 溶液 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 [鉴别 ](3) 项 下 的 供 试 品 溶液 1Iml, 加 甲醇 1ml, 氮 
匀 ,等 量 稀释 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 密 蒙 花 对 照 药 材 0. 5g， 
剪 碎 ,加 甲醇 5ml, 温 渍 20 分 钟 ,超声 处 理 10 分 钟 , 取 上 清 液 
作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 
述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 蒲 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 
乙酸 乙 酯 -甲酸 (20 : 1 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 
10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105CC 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 主 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 
*。 1S1 。 
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【含量 测定 】 取 重 量 差 异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 混 匀 ，, 取 约 
0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 
混合 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 播 匀 , 浸 泡 过 夜 ,超声 处 理 
(功率 250W ,频率 50kHz)40 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 盐 
酸 -甲醇 (1 : 100) 混 合 溶液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 。 男 取 盐 酸 小 三 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 盐酸 -甲醇 (1 : 100) 混 合 溶液 制 成 每 lml 含 20pg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 精 密 吸 
取 供 试 品 溶液 2 一 4 由 、 对照 品 溶液 2p1 与 4y1, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 莱 - 乙 酸 乙 栈 -甲醇 - 异 丙 醇 - 浓 氨 试 液 
(12 : 6: 3 :3:1) 为 展开 剂 , 另 柳 加 入 等 体积 的 浓 氨 试 液 , 预 
饱和 15 分钟, 展开, 取出 ,上 晾 干 , 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB 薄 
层 色 谱 扫 描 法 ) 进 行 荧 光 扫 描 ,激发 波长 ; 二 338nm, 测 量 供 
试 品 吸光 度 积分 值 与 对 照 品 吸 光度 积分 值 ,计算 , 即 得 。 

本 品 含 黄连 、 黄 柏 以 盐酸 小 启 碱 (Czo Hi NO,， HC1) 
计 , 小 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 0. 7mg, 大 蜜 丸 每 丸 @oasir] 不 得 少 
于 6.3mg。 

【功能 与 主治 】 海 火 明 目 。 用 于 肝火 旺盛 , 目 赤 肿 痛 , 视 
物 错 上 暗 , 状 明 流泪 ,加 肉 攀 晴 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .小 蜜 九 一 次 9g(18 九 ), 大 蜜 
妃 [ 夫 训 ] 一 次 1 丸 , 一 日 1~2 次。 

【规格 】 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g 
每 九重 9g 

【贮藏 】 


(2) 大 蜜 刀 可 [增订 ] 


密封 。 


黄 蕨 素 上 


Huangtengsu Pian 


【处 方 】 黄 艾 素 时 300@[ 修 订 ]8g 

【 制 法 】 取 黄 芯 素 ,加 适量 辅料 制 成 软 材 , 制 颗粒 ,干燥 ， 
压 成 时 3000gw[ 从 洒 ] 片 昌 (小 片 ) 血 [站 订 ]， 即 得 里 ;或 压 成 1000 片 (大 
片 ) 或 3000 片 ( 小 片 ), 包 薄膜 衣 , 即 得 ry] 。 

【性 状 〗 本 品 为 * 素 片 或 薄膜 衣 片 , 素 片 或 薄膜 衣 片 除 
去 包 衣 后 显 黄色 rgir1; 昧 苗 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 粉末 适量 ( 约 相 当 于 黄 芯 素 50mg)， 
加 乙醇 10ml, 搅拌 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 水 5ml, 缓 
组 加热 使 溶解 ,加 氧 氧 化 钠 试 液 2 滴 , 显 橙 红 色 , 放 冷 , 滤 过 ， 
取 滤 液 ,加 丙酮 4 滴 , 即 出 现 浑浊 ,放置 后 ,生成 橙黄 色 沉 淀 。 
取 上 清 液 ,加 丙酮 1 滴 , 如 仍 出 现 浑浊 ,再 加 丙酮 适量 使 沉淀 
完全 , 滤 过 ,滤液 显 氧化 物 的 鉴别 反应 (附录 )。 

(2) 取 本 品 粉 末 适 量 ( 约 相当 于 黄 芯 素 lmg), 加 乙醇 
10ml ,搅拌 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 酸 巴 
马 汀 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 
各 2pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -乙酸 乙 酯 - 异 


。 152 。 
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丙 醇 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (12 : 6 3 : 1) 为 展开 剂 , 置 氨 蒸 气 
饱和 的 展开 饶 内 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 
色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 盐酸 小 避 碱 ” 取 本 品 粉末 适量 ( 约 相当 于 黄 藤 
素 5mg) ,加 乙醇 10ml, 撑 拌 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 盐 酸 小 辟 碱 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 
上 述 两 种 溶液 各 2 由, 分别 点 于 同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 甲 茶 - 
乙酸 乙 酯 - 异 丙 醇 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (12 : : 1) 为 展开 
剂 , 置 氨 藻 气 饱 和 的 展开 生 内 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 ,不 得 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 


中 骨 解 时 限 。 取 本 品 ,依法 (附录 蚤 A) 检 查 , 应 在 15 分 
钟 之 内 全 部 月 解 ,ri 了 
其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 


【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YL D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 :以 乙 且 -0. 4% 磷 酸 溶液 (32 : 68) 为 流动 相 ; 柱 温 为 
40C ;检测 波长 为 345nm。 理 论 板 数 按 盐酸 巴 马 汀 峰 计算 应 
不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 巴 马 汀 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 1% 盐酸 甲醇 溶液 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 , 称 定 重量 , 研 细 , 取 粉 
末 适 量 ( 约 相当 于 黄 节 索 100mg) ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 入 1% 盐 酸 甲醇 溶液 适量 ,超声 处 理 (功率 300W ,频率 
50kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,加 1% 盐酸 甲醇 溶液 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 1ml 置 25ml 量 瓶 中 ,加 1%% 盐 酸 甲醇 溶 
液 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 
5p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 黄 芯 素 以 盐酸 巴 马 汀 (Cz Hz NO ， 
为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 。 用 于 妇科 炎症 , 菌 独 ,肠炎 ， 
呼吸 道 及 泌尿 道 感染 ,外 科 感 染 , 眼 结膜 炎 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 大片 一 次 1 片 ,小 片 2~4 片 ,一 
日 3 次 。 血 [ 禾 订 ] 

【规格 】 (1) 每 片 含 黄 葬 素 0. 3g( 大 片 ) 
片 含 黄 芯 素 0. 1g (小片) 增订 ] 

【贮藏 】 密封 。 


HCL) 计 ,应 


(2 ) 上 [增订 ] 每 


银杏 叶 胶 训 


Yinxingye Jiaonang 


【处 方 】 银杏 叶 提取 物 40g 
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银 查 叶 胶 可 


9[ 制 法 】 取 银 杏 叶 提取 物 ,加 辅料 适量 ,混合 均匀 或 制 
成 颗粒 , 装 和 人 胶 赛 , 制 成 1000 粒 或 者 500 粒 , 即 得 。mrggi] 

中 性 状 】 本 品 为 硬 胶囊 ,内 容 物 为 浅 棕 黄 色 至 棕 褐 色 
的 粉末 或 颗粒 和 粉末 ; 味 微 苦 。 曙 [ks 订 ] 

中 鉴别 〗 (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 含 总 黄酮 
醇 考 48mg) , 研 细 , 加 正 丁 醇 15ml, 置 水 浴 中 温 浸 15 分 钟 并 
时 时 振 播 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 蒸 于 ,残渣 加 乙醇 2ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 银 杏 叶 对 照 提 取 物 0. 2g, 加 正 丁 醇 
15ml, 同 法 制 成 对 照 提取 物 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 3p1, 分 别 点 于 同一 以 合 4% 醋 酸 
钠 的 羧 甲 基 纤 维 素 钠 溶液 为 黏合 剂 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 
乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -甲酸 -水 (5:3:1:1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 
出 , 景 干 , 喷 以 3% 三 氧化 铝 乙 醇 溶液 ,分 别 在 日 光 和 紫外 光 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 提取 物色 谱 相 应 
的 位 置 上 ,日 光 下 显 相同 颜色 的 斑点 ;紫外 光 下 显 相 同 颜色 
的 荧光 斑点 。 

(2) 取 蒿 类 内 酷 含 量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 和 对 照 品 : 
液 分 别 作为 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
VW BB) 试验, 吸取 上 述 两 种 溶液 各 15p1, 分 别 点 于 同一 以 含 
4%% 醋 酸 钠 的 羧 甲 基 纤 维 素 钠 溶 液 为 黏合 剂 的 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 -丙酮 -甲醇 (10 : 5 :5 :0.6) 为 展开 剂 ， 
在 15C 以 下 展开 ,取出 ,了 晾 干 ,用 醋 栈 蒸气 晨 15 分 钟 ,在 
140 一 160C 加 热 30 分 钟 , 放 冷 ,在 紫外 光 (365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 白果 内 酯 ,银杏 内 酷 A、 银 杏 内 酯 B 和 银 
杏 内 酯 C 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 [从 订 ] 

中 检查 】 黄酮 背 元 峰 面积 比 总 黄酮 醇 苷 含量 测定 项 
下 的 供 试 品 色 谱 中 , 栅 皮 素 峰 与 山 素 素 峰 的 峰 面积 比 应 为 
0. 8 一 1 3 。 国 [修订 ] 

其 他 ”应 符合 胶 面 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 L) 。 

【含量 测定 】 总 黄酮 醇 将 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 下 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 用 醇 -0. 4 多 磷酸 溶液 (50 : 50) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 360nm。 理 论 板 数 按 榭 皮 素 峰 计算 应 不 低 于 2500。 

于 对 照 品 溶液 和 对 照 提取 物 溶 液 的 制备 ”分别 取 柚 皮 素 
对 照 品 、 山 泰 素 对 照 品 和 异 鼠 李 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 榭 皮 素 和 山 泰 素 各 30pkg、 异 鼠 李 素 20pg 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 或 取 已 标示 榭 皮 素 、 山 来 素 、 
异 鼠 李 素 含量 的 银杏 叶 对 照 提取 物 35mg, 精 密 称 定 , 加 甲醇 - 
25%% 盐 酸 溶液 (4 : 1) 的 混合 溶液 25ml, 照 供 试 品 溶液 的 制备 
方法 , 自 “ 置 水 浴 中 加 热 回 流 30 分 钟 ?起 , 同 法 制 成 对 照 提 取 
物 溶液 ,mm[ 人 订 ] 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
名 , 研 细 , 取 相当 于 总 黄酮 醇 眶 19. 2mg 的 粉末 ,精密 称 定 , 置 
具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 20ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 
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理 (功率 250W ,频率 25kHz)20 分 钟 , 放 冷 , 再 称 定 重量 ,用 甲 
醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 置 
100ml 锥 形 瓶 中 ,加 甲醇 10ml.25% 盐 酸 溶液 5ml, 摇 匀 , 置 水 
浴 中 加 热 回流 30 分 钟 ,迅速 冷却 至 室温 ,转移 至 50ml 量 瓶 
中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 或 对 照 提取 物 溶液 与 
供 试 品 溶液 各 10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 ,分 别 计算 榭 皮 素 、 
山 素 素 和 异 鼠 李 素 的 含量 , 按 下 式 换算 成 总 黄酮 醇 背 的 含量 。 

总 黄酮 醇 昔 含量 = ( 榭 皮 素 含 量 十 山 灰 素 含量 十 异 鼠 李 
索 含 量 ) X2. 51。 

本 品 每 粒 含 总 黄酮 醇 昔 规格 (1) 不 得 少 于 9%.6mg, 规格 
(2) 不 得 少 于 19. 2mg。 

车 类 内 酯 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 克 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 正 丙 醇 -四 和 氨 呈 喃 -水 (1 : 15 : 84) 为 流动 相 ; 用 
燕 发 光 散 射 检测 器 检测 。 理 论 板 数 按 白果 内 酯 蜂 计算 应 不 低 
于 2500。 

里 对照 品 溶液 和 对 照 提取 物 溶液 的 制备 ”分 别 取 白 果 内 
酯 对 照 品 .银杏 内 酯 A 对 照 品 、 银 杏 内 酯 B 对 照 品 和 银 禁 内 
酯 CC 对照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 Iml 含 白 果 内 酯 、 
银杏 内 酶 A 和 银杏 内 酯 了 各 lmg、 银 杏 内 酯 C 0. 5mg 的 混合 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 ,cgi] 或 取 已 标示 白果 内 酯 .银杏 内 酷 
A 银杏 内 酷 B, 银 杏 内 酯 C 含 量 的 银杏 叶 对 照 提取 物 35mg， 
精密 称 定 ,里 照 供 试 品 溶液 的 制备 方法 , 自 “ 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 
精密 加 入 甲醇 50ml,” 起 , 同 法 制 成 对 照 提 取 物 溶液 .mrirl 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 ， 
混 匀 ,精密 称 定 , 取 相 当 于 蓝 类 内 本 19. 2mg 的 粉末 ,精密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 , 超 
声 处 理 (功率 250W ,频率 25kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ， 
用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20ml， 
回收 甲醇 ,残渣 加 水 10ml, 置 水 浴 中 温 热 使 溶 散 , 加 2% 盐 酸 
溶液 2 滴 , 用 乙酸 乙 酯 振 援 提取 4 次 (15ml, 10mlj, 10ml， 
10ml) ,合并 乙酸 乙 酯 提取 液 , 用 5%% 醋 酸 钠 溶液 20ml 洗涤 ， 
分 取 醋 酸 钠 液 ,用 乙酸 乙 酯 10ml 振 摇 提 取 , 合 并 乙酸 乙 酯 提 
取 液 ,用 水 洗涤 2 次 ,每 次 20ml, 合 并 水 洗 液 , 用 乙酸 乙 酯 
10ml 洗涤 ,合并 乙酸 乙 酯 液 , 回 收 乙 酸 乙 酯 至 干 ,残渣 用 适量 
丙酮 溶解 并 转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 丙酮 至 刻度 , 摇 匀 , 即 
得 ,和 [修订 ] 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 或 对 照 提取 物 溶液 
5u] 和 20pl1\ 供 试 品 溶液 20p1, 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,测定 ,用 外 标 
两 点 法 对 数 方程 分 别 计算 白果 内 酯 .银杏 内 酯 A. 银 杏 内 酯 B 
和 银杏 内 酯 C 的 含量 , 即 得 。m[ 信 订 ] 

本 品 每 粒 含 苦 类 内 酯 以 白果 内 酯 (Cis HisOs) .银杏 内 了 酯 
A(Csm Haas Os, )、 银 杏 内 酯 B(CCo Hz Oo) 和 银杏 内 了 酯 
C(Czo Hzs O11 ) 的 总 量 计 ,规格 (1) 不 得 少 于 2. 4mg ,规格 (2) 不 
得 少 于 4. 8mg。 

【功能 与 主治 】 活血 化 瘀 通 络 。 用 于 瘀 血 阻 络 引 起 的 胸 

.153 。 
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麻 仁 滋 脾 丸 


痹 心痛 .中 风 、 半 身 不 遂 、 舌 强 语 赛 ; 冠 心病 稳定 型 心 绞 
梗死 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 规 格 (1) 一 次 
1 粒 ,一 日 3 次 ;或 遵 医嘱 。 


痛 、 脑 


2 粒 ,规格 (2) 一 次 


【规格 】 41) 每 粒 含 总 黄酮 醇 医 9. 6mg, 熙 类 内 酯 2. 4mg 
(2) 每 粒 含 总 黄酮 醇 背 19. 2mg ,藻类 内 酯 4. 8mg 
【贮藏 】 密封。 
麻 仁 滋 脾 丸 
Maren Zipi Wan 

【处 方 】 大 黄 ( 制 )160g 火 麻 仁 80g 

当归 80g 姜 厚 机 40g 

炒 苦 杏仁 40g 获 炒 可 实 40g 

郁 李 仁 40g 白 芍 30g 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,大 黄 、 当 归 、 姜 厚 村 、 款 炒 梭 实 、 白 芍 
分 别 粉 碎 成 细 粉 ,再 与 其 余 火 麻 仁 等 三 味 共同 粉碎 成 细 粉 ,过 
筛 , 混 匀 。 每 100g 粉末 加 炼 赛 80 ~ 100g, 制 成 "小 蜜 丸 
或 @@[ 击 订 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】〗 本 品 为 深 棕 色 至 黑 褐 色 的 大 蜜 丸 或 黑 褐色 的 
小 蜜 丸 四 [ 沼 z; 气 微 香味 苦 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 草酸 钙 篮 唱 大 ， 
直径 60~140pm( 大 黄 )。 石 细胞 分 枝 状 , 壁 厚 , 层 纹 明显 ( 姜 
厚 朴 )。 草 酸 钙 方 晶 成 片 存在 于 薄 壁 组 织 中 ( 押 炒 可 实 )。 草 
酸 钙 徐 唱 直径 18~32jpm, 存 在 于 薄 壁 细胞 中 , 常 排列 成 行 ,或 
一 个 细胞 中 含有 数 个 簇 晶 ( 白 芍 )。 

(2) 取 本 品 5g, 剪 碎 , 加 硅 菠 土 3g, 研 匀 , 加 石油 醚 (30~ 
60C )30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 
酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 0. 5g， 
加 石油 醚 (30 一 60C)20ml, 超声 处 理 10 分 钟 , 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烧 - 乙 酸 乙 
酯 -甲醇 (8 : 1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 
(365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 
位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 可 实 对 照 药 材 1g, 加 石油 栈 (30 一 60C)20ml, 超声 
处 理 10 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ， 
作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 [ 鉴 
别 ](2) 项 下 的 供 试 品 溶液 5~8pl、 上 述 对 照 药 材 溶液 5 由, 分 别 
点 于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 己 烷 -丙酮 (10 : 3) 为 展开 
剂 , 展 开 , 取 出 , 景 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 10g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 3g, 研 名 ,加 50% 甲 醇 
30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,用 石油 栈 (30 一 60C ) 振 摇 提 取 
2 次 ,每 次 20ml, 合 并 石油 醚 液 , 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 
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溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 厚 朴 酚 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 
lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 (3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
喷 以 5% 香草 本 硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 9g, 剪 碎 ,加 水 30ml, 超 声 处 理 45 分 钟 ,离心 ， 
吸取 上 清 液 15ml, 加 在 聚 酰胺 柱 (80 一 100 目 ,3g, 内 径 为 
lcm) 上 ,用 60mi 水 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 ,用 正 丁 醇 振 摇 提取 2 
次 ,每 次 20ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 试 液 洗涤 2 次 ,每 次 20ml， 
充 去 氨 试 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 泻 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 
试 品 溶 浪 。 另 取 芍 药疹 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VE B) 试 验 , 吸 取 
供 试 品 溶液 10ul、 对 照 品 溶液 5 内 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40 :5 : 10 : 0.2) 为 
展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 di 加 热 至 
斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VW D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 1%% 磷 酸 溶液 (85 : 15) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 254nm。 理 论 板 数 按 大 黄 素 峰 计算 应 不 低 于 1500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 大 黄 素 对 照 品 , 大 黄 酚 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 , 加 乙酸 乙 酯 -无 水 乙醇 (1 : 2) 混 合 溶液 制 成 每 
lml 含 大 黄 素 10kg、 大 黄 酚 25ng 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重量 差异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 取 约 
2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 
定 重量 ,加 热 回 流 提取 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 
减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 烧 瓶 中 , 回 
收 甲醇 至 干 ,残渣 加 盐酸 溶液 (1-10)10ml, 再 加 三 毛 甲 烷 
10ml, 置 水 浴 上 加 热 回流 提取 1 小 时 ,立即 冷却 , 移 至 分 液 汤 
斗 中 ,分 取 三 氯 甲 烷 层 , 酸 液 再 用 三 氯 甲烷 振 摇 提 取 3 次 ,每 
次 15ml, 合 并 三 氯 甲烷 液 , 回 收 至 干 , 残 酒 用 乙酸 乙 酯 -无 水 
乙醇 (1 : 2) 混 合 溶液 溶解 ,转移 至 10ml 量 瓶 中 并 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 大 黄 以 大 黄 素 (Cu Hio Os ) 和 大 黄 酚 (Cis HioO) 
的 总 量 计 小 蜜 丸 每 lg 不 得 少 于 0.70mg, 大 蜜 丸 每 
妃 @r 地 订 ] 不 得 少 于 6. 3mg。 

【功能 与 主治 】 润 肠 通 便 ,消食 导 滞 。 用 于 胃 肠 积 热 . 肠 燥 
津 伤 所 致 的 大 便秘 结 、 胸 腹胀 满 , 饮 食 无 味 ,烦躁 不 宁 、 舌 红 少 津 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .小 蜜 丸 一 次 9g(45 丸 ), 大 蜜 
丸 [ 坟 订 ] 一 次 1 丸 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 
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【规格 〗】 “ (1) 小 密 丸 每 100 丸 重 20g 〈2) 大 蜜 丸 可 地 说 
每 丸 重 9g 
【贮藏 】 密封 , 置 阴凉 干燥 处 。 
羚羊 清 肺 丸 
Lingyang Qingfei Wan 

【 处方】 浙 贝 母 40g 蜜 桑 白 皮 25g 
前 胡 25g 麦 冬 25g 
天 冬 25g 天 花粉 50g 
地 黄 50g 玄 参 50g 
石狮 100g 桔梗 50g 
蜜 枇杷 叶 50g 炒 苦 杏仁 25g 
金 果 槛 25g 金银花 50g 
大 青 叶 25g 柏 子 50g 
黄 苓 25g 板蓝根 25g 
牡丹 皮 25g 薄荷 25g 
甘草 15g 熟 大 黄 25g 
陈皮 30g 羚羊 角 粉 6g 
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【 制 法 】 以 上 二 十 四 味 , 除 冷 羊角 粉 外 ,其 余 浙 贝 母 等 二 
十 三 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 。 将 羚羊 角 粉 与 浙 贝 母 等 细 粉 配 
研 , 过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉末 加 炼 蜜 140 一 160g 制 成 小 蜜 
丸 或 @rg 订 大 蜜 叉 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑色 的 “小 蜜 丸 或 @rm 订 大 蜜 丸 ; 味 微 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 草酸 钙 仍 晶 大 ， 
直径 60 一 140pm( 熟 大 黄 ) 。 花 粉 粒 类 圆 形 ,直径 约 76pm, 外 
壁 有 刺 状 雕 纹 , 具 3 个 萌发 孔 ( 金 银 花 ) 。 韧 皮 纤维 淡 黄 色 , 梭 
形 , 壁 厚 , 孔 沟 细 ( 黄 芬 )。 石 细胞 黄 棕色 或 无 色 ,类 长 方形 .类 
圆 形 或 形状 不 规则 ,直径 约 94um, 胞 腔 较 大 ( 玄 参 )。 纤 维 表 
面 类 圆 形 细 胞 中 含 细小 圆 形 硅 质 块 , 排 列 成 行 (石狮 ) 。 种 皮 
石 细 胞 黄色 或 棕 黄 色 , 多 破碎 ,完整 者 长 多 角形 .长 方形 或 形 
状 不 规则 , 壁 厚 ,有 大 的 圆 形 纹 孔 , 胞 腔 棕 红 色 ( 枯 子 ) 。 

(2) 取 本 品 20g, 剪 碎 , 加 硅 营 土 10g, 研 匀 ,加 水 饱和 的 正 
丁 醇 60ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 
lml 使 溶解 ,加 入 中 性 氧化 铝 少 量 , 拌 匀 , 蒸 干 , 加 在 中 性 氧化 
银 柱 (100 一 200 目 ,3g ,内 径 为 1 一 1.5cm) 上 ,以 甲醇 50ml 洗 
脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 板 子 苷 对 照 品 , 加 乙醇 制 成 每 1ml 含 2mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试 验 ,吸取 上 述 
供 试 品 溶液 15p1l、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -丙酮 -甲酸 -水 (5 : 5 ; 1 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 脉 干 , 喷 以 5% 香草 醋 硫 酸 溶液 ,加 热 至 丙 点 显 色 清 
晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 
色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 12g, 前 碎 , 加 硅 藻 土 6g, 研 匀 , 加 甲醇 50ml， 
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超声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 水 20ml 使 溶解 ,再 
加 盐酸 2ml, 加 热 回 流 30 分 钟 ,立即 冷 却 , 用 三 毛 甲 烷 振 摇 提 
取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 三 氯 甲 烧 液 , 蒸 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药 材 0. 1g, 加 甲 
醇 15ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 再 取 大 黄 素 对 照 品 ,加 甲醇 
制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WB) 试验 ,吸取 供 试 品 溶液 10p1、 对 照 药材 溶液 及 对 照 
品 溶液 各 4p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 
60'C)- 甲 酸 乙 酶 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 醇 于 , 置 所 蒸气 中 量 2 分 钟 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色 谱 和 对 照 品 色谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 -磷酸 (20 : 80 : 0.1) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 327nm; 柱 温 40C 。 理 论 板 数 按 绿 原 酸 峰 计算 应 不 低 于 
2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 绿 原 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 置 
棕色 量 瓶 中 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶 液 的 制备 ”了 到 重量 差异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 取 约 
1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 70% 甲醇 25ml, 称 
定 重 量 ,加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 70%% 甲 醇 补 
足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 金 银 花 以 绿 原 酸 (Cie HisO ) 计 ,于 小 蜜 丸 每 1g 不 
得 少 于 0. 33mg, 大 蜜 丸 每 丸和 [培训] 不 得 少 于 2. 0mg。 

【功能 与 主治 】 清 肺 利 咽 , 清 瘟 止 嗽 。 用 于 肺 胃 热 感 , 感 
受 时 收 , 身 热 头 晕 ,四 肢 酸 懒 , 咳 嗽 羔 盛 ,咽喉 肿 辛 , 鼻 曙 咳 血 ， 
口 干 舌 燥 。 

【用 法 与 用 最 】 口服 .小 蜜 丸 一 次 6g(30 丸 ) ,大 蜜 
丸 田 [ 雪 订 一 次 1 丸 , 一 日 3 次 。 

【规格 】 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g 《2) 大 密 丸 cn 


每 九重 6g 
【贮藏 】 密封 。 
清 开 有 灵 胶 襄 
Qingkailing Jiaonang 
【处 方 】 胆 酸 珍珠 母 
猪 去 氧 胆 酸 板子 
水 牛角 板蓝根 
黄 芬 苷 金银花 


【 制 法 】 以 上 八 味 ,将 金银花 . 枯 子 .板蓝根 分 别 用 水 前 
。 155 。 
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磨 粉 后 用 酸 水 解 .水 牛角 磨 粉 后 用 碱 水 解 ,合并 水 解 液 ,中 和 ， 
浓缩 , 减 压 干燥 , 研 成 细 粉 。 将 胆 酸 . 猪 去 氧 胆 酸 . 黄 苓 苷 及 适 
量 辅料 加 入 上 述 四 种 粉末 中 , 混 匀 , 装 人 胶囊 , 制 成 胶囊 1000 
粒 [规格 (1)] 或 500 粒 [规格 (2)]mciJj， 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 硬 胶 训 ,内 容 物 为 浅 棕 色 至 棕 褐色 的 粉 
末 ; 味 昔 。 

【鉴别 】 〈1) 照 [含量 测定 ] 项 下 黄 蕉 背 测 定 方 法 试验 , 供 
试 品 色谱 中 应 呈现 与 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相同 的 色谱 峰 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 0. 6g" [规格 (1)] 或 0.48g [规格 
(2)7]m@r%i]， 研 细 ,加 三 氯 甲 烷 20ml, 超 声 处 理 5 分 钟 , 滤 过 ， 
滤液 燕 干 , 残 酒 加 乙醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 胆 
酸 对 照 品 、 猪 去 氧 胆 酸 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 各 含 Img 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 
验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 异 辛 烷 -乙酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (15 : 7 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 10%% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 
照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 lg" (规格 (1)] 或 0.8g [规格 
《2)]m[ 兴 订 ， 研 细 ,加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 5 分钟 , 静 置 , 滤 过 ， 
滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 金 
银 花 对 照 药材 0. 5g, 加 甲醇 20ml, 超 声 处 理 5 分 钟 , 滤 过 , 滤 
液 作为 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 绿 原 酸 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 
lml 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
WY B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 1~2pl, 分 别 点 于 同一 聚 酰 
胺 薄膜 上 ,以 醋酸 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 
《365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 和 对 照 
品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 1.5g" [规格 (1)] 或 1.2g [规格 
《2)jci] ; 研 细 , 加 水 20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 ,用 正 丁 醇 振 
播 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 液 , 置 水 浴 上 蒸 干 ,残渣 
加 丙酮 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 杖 子 苷 对 照 品 ,加 
丙酮 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 WI B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5 一 10pl, 分别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -丙酮 -甲酸 -水 (10 : 7: 
2 : 0.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶 
液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 
品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
TI L)。 

【含量 测定 】 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -1% 冰 醋酸 溶液 (75 : 25 ) 为 流动 相 ;用 蒸发 
光 散 射 检 测 器 检测 。 理 论 板 数 按 胆 酸 峰 计 算 应 不 低 于 8000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 胆 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲 
醇 制 成 每 1ml 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 
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供 试 品 溶 液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
色 , 研 细 , 取 约 0.4g" [规格 (1)] 或 0. 32g[ 规 格 (2)jmrwi1, 精 
密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 入 甲醇 40ml, 超声 处 理 ( 功 率 
180W ,频率 40kHz) 30 分 钟 , 放 至 室温 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 10p1、20pl 与 供 试 品 溶液 
10~20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,测定 ,以 外 标 两 点 法 对 数 方 
程 计 算 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 胆 酸 (Czs Hi Os ) 里 [规格 (1)]mcwir] 应 为 
5. 2 一 7.8mg, 到 [规格 (2)] 应 为 10. 4 一 15. 6mg 加 [增订 ] 。 

杖 子 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 克 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (11 : 89) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 238nm。 
理论 板 数 按 板子 昔 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 板 子 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
50%% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 30pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 取 约 0.25g" [规格 (1)] 或 约 0. 2g[ 规 格 (2)Jmcwr] ,精密 称 
定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 甲 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重 
量 ,超声 处 理 (功率 180W ,频率 40kHz)20 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重 
量 , 用 50%% 甲 醇 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 横 子 以 杠 子 苷 (Cr H Ow ) 计 ," [规格 
(1 )]mrgiz] 不 得 少 于 0.50mgEE, [规格 (2)] 不 得 少 于 
1. Omgu[ 地 订 ] 。 

黄 苓 背 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VW DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 - 冰 醋 酸 -水 (45 : 1 : 55) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 274nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 苷 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 芬 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
50% 甲 醇 制 成 每 1ml 含 0. 1mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 研 细 , 取 约 0. 25g [规格 (1)] 或 约 0. 2g[ 规 格 (2)] 和 mci]， 
精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 50ml, 超 声 处 理 ( 功 率 
180W ,频率 40kHz)10 分 钟 , 放 至 室温 ,加 水 稀释 至 刻度 , 播 
匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 5pl1, 分 
别 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 ,计算 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 黄 芬 苷 (Cs His Oil ) 里 [规格 (17]@r 当 说 应 为 
9. 0 一 11. 0mg 昌 ,[ 规 格 (2)] 应 为 18. 0 一 22. 0mg 曙 [增订 ] 。 

总 氮 量 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 细 , 取 本 品 
0.1g [规格 (1)] 或 0.08g[ 规 格 (2)]mrir ,精密 称 定 , 照 氮 测 
定 法 (附录 区 L 第 二 法 ) 测 定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 总 所 CN) 里 [规格 (1)]mrir] 应 为 3.9 一 
5. 9mg 时 ,规格 (2) 应 为 7.8 一 11. 8mg 和 @[ 当 订 ] 。 
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【功能 与 主治 】 清热 解毒 ,镇 静安 神 。 用 于 外 感 风 热 时 
毒 、 火 毒 内 盛 所 致 高 热 不 退 、 烦 躁 不 安 \ 咽 喉 肿 痛 、 舌 质 红 毕 、 
苔 黄 、 脉 数 者 ;上 呼吸 道 感染 、 病 毒性 感冒 急性 化 脓 性 扁桃 体 
炎 、 急 性 咽炎 、 急 性 气管 炎 、 高 热 等 病症 属 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 .规格 (1) :miz] 一 次 2 一 4 粒 蛙 规 
格 (2) :一 次 T 一 2 粒 和 cw] ;一 日 3 次 。 儿 童 攀 减 或 遵 医嘱 。 


【注意 】 久 病 体 虚 患者 如 出 现 腹泻 时 慎 用 。 
【规格 】 (1) 每 粒 装 0. 25g( 含 黄 芬 昔 10mg) (2) 每 粒 
装 0. 40g( 含 黄花 苷 20mg) ciT] 

【贮藏 】 密封 。 

清 火 枯 麦 片 

Qinghuo Zhimai Pian 
【处 方 〗】 穿心莲 800g 板子 100g 

麦 冬 100g 


【 制 法 】 以 上 三 味 , 取 穿 心 莲 140g 与 横 子 粉碎 成 细 粉 ， 
过 得 ;剩余 的 穿心莲 与 麦 冬 加 水 裔 煮 二 次 ,每 次 2 小 时 ,合并 
前 液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 成 相对 密度 为 1. 30 一 1. 40 的 稠 高 ,加 入 
上 述 细 粉 及 辅料 适量 , 混 匀 , 制 成 颗粒 ,压制 成 1000 片 , 包 糖 
衣 四 或 薄膜 衣 rwir] , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 " 或 薄膜 衣 片 grm], 除去 
号 包 和 tgp 订 ] 衣 后 显 宰 绿色 或 黄 褐色 至 棕 褐 色 ; 味 极 苗 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 10 片 , 除 去 下 包 和 [gy] 衣 , 研 细 , 加 石 
油 醚 (60~90'C)30ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 弃 去 石油 醚 液 ,药酒 
挥 去 石油 醚 ,加 无 水 乙醇 30ml, 加热 回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 
蒸 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 穿 
心 莲 内 酯 对 照 品 , 加 无 水 乙醇 制 成 每 1ml 含 3mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 ,吸取 供 试 品 
溶液 1~~4pl\、 对 照 品 溶液 5 由, 分别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 
板 上 ,以 三 氨 甲 烷 -乙酸 乙 酯 -无 水 乙醇 (9 : 6 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 柑 子 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 4mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 , 吸 取 [5 鉴 
别 3(1) 项 下 的 供 试 品 溶液 2p1、 上 述 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 (3 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,取出 , 景 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105C 加 热 至 斑 
点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 5 片 ,除去 提包 mrki1 衣 , 研 细 ,加 3.6% 盐 酸 溶 
液 20ml, 加 热 回流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 三 毛 甲 烷 振 摇 
提取 2 次 ,每 次 10ml, 合 并 三 氯 甲烷 液 , 燕 干 , 残 酒 加 无 水 乙 
醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 麦 冬 对 照 药材 0. 5g， 
加 水 煎 者 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 成 稠 高 , 同 法 制 成 对 照 药材 
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清和 肺 消炎 丸 


溶液 。 上 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 三 氢 甲 烧 - 丙 酮 
(4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (254nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 穿心莲 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VL D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (55 : 45 ) 为 流动 相 ;穿心莲 内 酯 检测 波 
长 为 230nm, 脱 水 穿 心 弟 内 酯 检测 波长 为 250nm。 理 论 板 数 
按 穿心莲 内 酯 蜂 和 脱水 穿心莲 内 酯 峰 计 算 均 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 穿 心 莲 内 醋 对 照 品 、 脱 水 穿心莲 
内 酶 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 穿心莲 内 
酯 .脱水 穿心莲 内 酯 各 20pg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20 片 , 除 去 包 ctr] 衣 , 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 约 0. 3g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 
适量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 33kHz)30 分 钟 , 放 冷 , 加 甲 
醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10xl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 穿心莲 以 穿心莲 内 酯 (Ca HsoOs ) 和 脱水 穿 心 
莲 内 酯 (Cz。H2zs O04) 的 总 量 计 , 不 得 少 于 1. 0mg。 

杖 子 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 如 D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 哺 -水 (15 : 85) 为 流动 相 ;检测 波长 为 238nm。 
理论 板 数 按 柏 子 苷 峰 计 算 应 不 低 于 2000，。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 析 子音 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 lml 含 30yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 同 穿心莲 [含量 测定 ] 项 下 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
1l0pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 板子 以 板子 背 (Ci Has O10) 计 ,不 得 少 于 
1. 2mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 , 凉 血 消 肿 。 用 于 肺 胃 热 盛 所 
致 的 咽喉 肿 痛 发热 ,牙痛 、 目 赤 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 2 片 ,一 日 2 次 。 


[规格 】 薄膜 衣 片 ”每 片 重 (1)0. 27g (2)0. 31g 杜 [ 才 订 
【贮藏 】 密封 。 
清 肺 消炎 丸 
Qingfei Xiaoyan Wan 
【处 方 】 麻黄 石 襄 
地 龙 和 牛 萝 子 


。 157 。 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 


htt p: //wnww ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


清 眩 丸 


草 英 子 人 工 牛 黄 
炒 苦 查 仁 羚羊 角 

【 制 法 】 以 上 八 味 , 除 人 工 牛 黄 外 ,羚羊 角 粉 碎 成 极 细 
粉 ,其 余 麻 黄 等 六 味 粉 碎 成 细 粉 ,与 上 述 羚羊 角 及 人 工 牛 黄粉 
末 配 研 , 混 匀 ,过 钥 。 每 100g 粉末 用 炼 蜜 60 一 80g 加 适量 水 
泛 丸 , 制 成 水 蜜 丸 ,干燥 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 宰 色 的 水 蜜 丸 ; 气 腥 , 味 微 辛 、 苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 ; 气孔 特异 ,保卫 
细胞 侧面 观 呈 哑铃 状 ( 麻 黄 )。 不 规则 片 状 结晶 无 色 , 有 平 直 
纹理 ( 石 谊 )。 石 细胞 梭 黄色 ,贝壳 状 , 壁 较 厚 , 较 宽 一 边 纹 筷 
明显 ( 炒 苦 杏 仁 )。 肌 纤维 无 色 至 淡 棕色 ,微波 状 弯 曲 , 有 时 呈 
垂直 交错 排列 (地 龙 )。 种 皮 内 表皮 细胞 黄色 ,多 角形 或 长 多 
角形 , 壁 稍 厚 ( 划 英子 ) 。 

(2) 取 本 品 20 丸 , 研 碎 , 加 稀 盐 酸 10 一 20ml, 放 置 30 分 
钟 , 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 显 钙 盐 (附录 于 ) 与 硫酸 盐 ( 附 录 轩 ) 的 
鉴别 反应 。 

(3) 取 本 品 20 丸 , 研 碎 ,加 三 毛 甲 烷 4ml, 搅 名, 放置 1 小 
时 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 胆 酸 对 照 品 ,加 无 水 乙醇 
制 成 每 1ml 含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WY B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 1p1, 分 别 点 于 同一 奎 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙醚 -三 氧 甲 烷 - 冰 醋酸 (2 : 2:1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105 加 热 
至 斑点 显 色 清 晰 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 
中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(4) 取 本 品 10g, 研 碎 , 加 三 毛 甲 烷 20ml\ 盐 酸 3ml, 加 热 
回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 乙酸 乙 酯 15ml, 加 活性 
炭 0.5g, 加 热 煮沸 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 lml, 作 为 供 试 品 溶液 。 
另 取 牛 萝 子 对 照 药材 0. 5g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 照 薄 层 
色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 6~~10pl; 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 (30 一 60'C)- 甲 葵 - 乙 酸 
乙 酯 - 冰 醋 酸 (10 : 20 : 7 : 0.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
喷 以 盐酸 酸性 5%% 三 氯 化 铁 乙醇 溶液 ,在 105 人 加 热 至 斑点 显 
色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 水 分 不 得 过 14.0%% (附录 区 H)。 

一 其 他 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 
全) 。 曙 [增订 ] 

【含量 测定 】 取 本 品 适量 , 研 碎 , 取 3g, 精 密 称 定 ,加 浓 
氮 试 液 -甲醇 (1 : 50) 的 混合 溶液 10ml, 浸 泡 30 分 钟 ,超声 处 
理 ( 功 率 220W ,频率 50kHz)10 分 钟 ,离心 (转速 为 每 分 钟 
3600 转 ) , 取 上 清 液 。 药 渣 按 上 述 方法 重复 操作 3 次 。 合 并 
上 清 液 , 燕 干 ,残渣 用 饱和 氯 化 钠 溶液 30ml 使 溶解 ,用 浓 氨 试 
液 调节 pH 值 至 9, 用 乙醚 振 揪 提取 5 次 ,每 次 20ml, 合 并 乙 
醚 液 ,回收 乙醚 至 近 于 , 残 酒 加 甲醇 适量 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 置 
10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 盐 
酸 麻 黄 碱 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 0. 14mg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Vi B) 试 验 , 精 密 
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吸取 供 试 品 溶液 4yl、 对 照 品 溶液 2pl 与 4p1, 分 别 点 于 同一 高 
效 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (20 : 3.5: 
0.6) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 0.2% 节 三 酮 乙醇 溶 
液 ,于 105'C 加 热 至 斑点 显 色 清晰 ,取出 ,放置 30 分 钟 。 照 薄 
层 色谱 法 (附录 VW B 薄 层 色谱 扫描 法 ) 进 行 扫 找 ,波长 : As 一 
490nm,Ar 二 440nm, 测 量 供 试 品 吸 光度 积分 值 与 对 照 品 吸光 
度 积 分 值 , 计 算 , 即 得 。 

本 品 每 lg 含 麻 黄 以 盐酸 麻黄 碱 (Cio His NO。HCl) 计 ， 
不 得 少 于 0. 10mg。 

【功能 与 主治 】 清 肺 化 痰 ,止咳 平 晓 。 用 于 痰 热 阻 肺 , 咳 
嗽 气 哗 , 胸 胁 胀 痛 , 吐 痰 黄 稠 ; 上 呼吸 道 感染 、 急 性 支气管 炎 、 
慢性 支气管 炎 急 性 发 作 及 肺 部 感染 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服。 周岁 以 内 小 儿 一 次 10 刀 , 一 岁 至 
三 岁 一 次 20 丸 , 三 岁 至 六 岁 一 次 30 丸 , 六 岁 至 十 二 岁 一 次 
40 丸 ,十 二 岁 以 上 及 成 人 一 次 60 丸 ,一 日 3 次 。 

【注意 】〗 风寒 表 证 引起 的 咳嗽 , 心 功 能 不 全 者 慎 用 。 

【规格 〗 每 60 区 重 8g 

【贮藏 】 密封 。 


清 有 眩 丸 
Qingxuan Wan 
【处 方 】 川 芝 200g 
薄荷 100g 
石 喜 100g 

【 制 法 】 以 上 五 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉 
末 加 炼 密 110~130g 制 成 "小 蜜 丸 或 uct] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑 褐 色 的 小 密 丸 或 rn] 大 赛 丸 ; 气 微 
香 , 味 微 甜 而 后 辛 、 凉 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 : 淀粉 粒 复 粒 由 
8 一 12 分 粒 组 成 (白芷 )。 螺 纹 导 管 直径 14~50pm, 增 厚 壁 互 
相连 接 , 似 网 状 螺纹 导管 ( 川 营 ) 。 腺 鳞 头 部 8 细胞 , 扁 球形 ， 
直径 约 至 90xm, 柄 短 , 单 细 胞 (薄荷 ) 。 花 葛 表 皮 细 胞 淡 黄 色 ， 
垂 周 壁 波状 弯曲 ( 荆 芥 穗 )。 不 规则 片 状 结晶 无 色 , 有 平 直 纹 
理 ( 石 膏 )。 

(2) 取 本 品 6g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 3g, 研 匀 , 加 石油 醚 (60~ 
90C )20ml, 密 塞 , 时 时 振 播 , 浸 溃 过 夜 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 
lml, 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 营 对 照 药 材 . 白 芷 对 照 药材 各 
lg, 分 别 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 20p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 落 层 
板 上 ,以 正己 烷 -乙酸 乙 酯 (17 : 3) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,了 肪 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 川 划 对 
照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 亮 蓝 色 荧 光斑 点 ;在 与 白 
芷 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 两 个 黄色 荧光 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 


白芷 200g 
荆 草 穗 100g 
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【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (63 : 37) 为 流动 相 ;检测 波长 为 248nm; 
柱 温 40C 。 理 论 板 数 按 欧 前 胡 素 峰 计算 应 不 低 于 2500 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 欧 前 胡 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 10pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 剪 碎 , 取 约 
1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 25ml, 密 塞 , 称 
定 重量 ,超声 处 理 (功率 250W ,频率 33kHz)45 分 钟 , 放 冷 ,再 
称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 5pl 与 供 试 品 溶液 
10ml, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 白 芷 以 欧 前 胡 素 (Ce His Os) 计 ,小 蜜 丸 每 1g 不 
得 少 于 67ng ,大 蜜 丸 每 丸 @rti] 不 得 少 于 0. 40mg。 

【功能 与 主治 】 散 风 清热 。 用 于 风 热 头晕 目眩 , 偏 正 头 
痛 , 鼻 塞 牙 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 . 小 蜜 丸 一 次 6 一 12g(30 一 60 
丸 ), 大 蜜 丸 四 当 订 一 次 1 一 2 丸 , 一 日 2 次 。 


【规格 】 至 (1) 小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g (2) 大 密 丸 [增订 ] 
每 九重 6g 
【贮藏 】 密封。 
清 瘟 解毒 丸 
Qingwen Jiedu Wan 
【处 方 〗 大 青 叶 100g 连 儿 75g 
玄 参 100g 天 花粉 100g 
桔梗 75g 炒 牛 萝 子 100g 
羌活 75g 防风 50g 
葛根 100g 柴 胡 50g 
黄 苓 100g 白芷 50g 
川 营 50g 赤 芍 50g 
甘草 25g 淡 竹 叶 100g 


【 制 法 】 以 上 十 六 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 
粉末 加 炼 蜜 60 一 80g 及 适量 的 水 , 制 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 
加 炼 蜜 150 一 170g 制 成 小 蜜 丸 或 csi] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黑 褐色 的 水 蜜 丸 "小 密 丸 或 ri] 大 蜜 
丸 ; 气 微 香 , 味 甘 、 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 置 显 微 镜 下 观察 : 内 果皮 纤维 上 下 
层 纵横 交错 ,纤维 短 梭 状 ( 连 疯 ) 。 石 细胞 黄 棕色 或 无 色 , 类 长 
方形 .类 圆 形 或 形状 不 规则 , 层 纹 明显 ,直径 约 至 94pkm( 玄 
参 ) 。 具 缘 纹 孔 导 管 大 ,多 破碎 ,有 的 具 缘 纹 孔 成 六 角形 或 斜 
方形 ,排列 紧密 (天 花粉 ) 。 内 果皮 石 细胞 表面 观 呈 尖 梭 形 或 
长 圆 形 ,镶嵌 紧密 ,侧面 观 类 长 方形 或 长 条 形 , 壁 厚 , 木 化 , 纹 
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清 瘟 解毒 丸 


孔 横 长 ( 牛 萝 子 )。 油 管 含 金黄 色 分 刻 物 (防风 ) 。 韧 皮 纤 维 淡 
黄色 , 梭 形 , 壁 厚 , 孔 沟 细 ( 黄 蕉 )。 表 皮 细 胞 狭长 , 垂 周 壁 深 波 
状 弯曲 ,有 气孔 ,保卫 细胞 哑铃 状 ; 非 腺 毛 单 细 胞 ,基部 钝 贺 
( 淡 竹 叶 )。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 丸 或 ry] 大赛 丸 
9g, 前 碎 , 加 硅 藻 土 3g, 研 匀 , 加 乙醚 20ml, 超 声 处 理 5 一 10 分 
钟 , 滤 过 ,药酒 备用 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 1ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 靛 蓝 对 照 品 , 加 三 氯 甲烷 制 成 每 1ml 
含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 注 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 甲 茶 - 三 握 甲 烷 -丙酮 (5 : 4 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
上 晾 干 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
的 蓝 色 斑点 。 

(3) 取 [鉴别 ](2) 项 下 的 备用 药 渣 , 挥 尽 乙醚 ,加 乙酸 乙醚 
20ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 葛 根 素 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 
lml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 5pl、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 
同一 硅胶 G 菏 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 -甲醇 - 水 (28 : 10 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 荧光 
斑点 。 

(4) 取 本 品 水 蜜 丸 3. 5g, 研 碎 ; 或 取 " 小 蜜 丸 或 gcwi7] 大 蜜 
丸 5g, 前 碎 , 加 硅 藻 土 2g, 研 匀 ,加 70%% 乙 醇 50ml, 加 热 回 流 1 
小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 适量 使 溶解 ,加 在 聚 酰 
胺 柱 (60 一 80 目 ,1g, 内 径 为 1.0~1.5cm) 上 ,用 水 80ml 洗 脱 ， 
弃 去 水 液 ; 再 用 50% 甲醇 50ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 
加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 芬 苷 对 照 品 ,加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 4 由 对照 品 溶液 241， 
分 别 点 于 同一 聚 酰胺 薄膜 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 -醋酸 -水 (10 : 
7: 5:1) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 1% 三 
氯 化 铁 乙醇 溶液 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
趾 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(5) 取 本 品 水 蜜 丸 3. 5g, 研 碎 ; 或 取 " 小 蜜 九 或 grwy] 大 蜜 
刀 5g, 剪 碎 , 加 硅 菠 土 2g, 研 匀 ,加 无 水 乙醇 50ml, 加 热 回 流 1 
小 时 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 lml, 加 中 性 氧化 铝 2g, 拌 匀 , 烘 干 ,加 
在 中 性 氧化 铝 柱 (100~200 目 ,3g, 内 径 为 1.0~1. 5cm) 上 ,用 
乙醇 50ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 1ml 使 溶 
解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 牛 萝 苷 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 
含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 
试验 ,吸取 供 试 品 溶液 5p1、 对 照 品 溶液 2 由 ,分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 握 甲 烷 -甲醇 -水 (40 : 8 ; 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ,在 105'C 加 热 至 斑点 
显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 
相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 
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【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WY DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 -磷酸 (47 : 53 : 0.2) 为 流动 相 ; 柱 温 
40C ;检测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 黄 苓 苷 峰 计 算 应 不 低 
于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 黄 蕉 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
70% 乙 醇 制 成 每 lml 含 60pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 丸 适量 ,粉碎 成 细 粉 , 取 
约 1. 0g, 精 密 称 定 ; 或 取 重 量 差 异 项 下 的 小 蜜 丸 或 [5] 大 
蜜 刀 ,前 碎 , 混 匀 , 取 约 1. 5g, 精 密 称 定 ,加 入 硅 藻 土 1. 5g, 研 
匀 ,转移 至 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 70% 乙 醇 50ml, 密 塞 , 称 
定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 50kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 
称 定 重量 ,用 70% 乙 醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
5p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 黄 苓 以 黄花 并 (Cs His Ou) 计 , 水 蜜 丸 每 1g 不 得 
少 于 3. 3mg; 小 蜜 丸 每 1g 不 得 少 于 2. 2mg ,mra 订 大 蜜 丸 每 
九 不 得 少 于 20. 0mg。 

【功能 与 主治 】 清 瘟 解 毒 。 用 于 外 感 时 疫 , 届 寒 壮 热 , 头 
痛 无 汗 , 口 渴 咽 干 , 痢 腮 ,大 头 瘟 。 

【用 法 与 用 量 〗 口服 。 水 密 丸 一 次 12g;" 小 密 九 一 次 
18g(90 寻 )m@[ 当 大 蜜 丸 一 次 2 丸 , 一 日 2 次 ;小 儿 酌 减 。 


【规格 】 (1) 水 蜜 丸 每 120 丸 重 12g 〈2) 则 小 蜜 丸 每 100 
九重 20g 〈3)mci 大 蜜 丸 每 九重 9g 
【贮藏 3 密封 。 
琥珀 抱 龙 丸 
Hupo Baolong Wan 
【处 方 】 山药 ( 炒 )256g 朱砂 80g 
甘草 48g 正 珀 24g 
天 等 黄 24g 檀 香 24g 
可 壳 ( 炒 )16g 人 茯苓 24g 
胆 南 星 16g 可 实 ( 炒 )16g 
红 参 24g 


【 制 法 】 以 上 十 一 味 , 戏 珀 研 成 极 细 粉 ,朱砂 水 飞 成 极 细 
粉 ; 其 余 檀 香 等 九 味 粉碎 成 细 粉 ,与 上 述 粉末 配 研 ,过 筛 , 混 
匀 。 每 100g 粉末 加 炼 蜜 90 一 110g 制 成 "小 蜜 丸 或 rmir] 大 
蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 
甘 、 微 苦 、 辛 。 

【鉴别 】 《〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 : 不 规则 分 枝 状 团 
块 无 色 , 遇 水 合 氧 醛 试 液 溶 化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 ,直径 4~ 
6pm( 茯 苓 )。 草 酸 钙 针 晶 束 存在 于 黏液 细胞 中 ,长 80 一 
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本 品 为 棕 红 色 的 "小 蜜 丸 或 mcair] 大 蜜 丸 ; 味 


240pm, 针 蝇 束 直径 2 一 8pnm( 山 药 ) 。 含 晶 细 胞 方形 或 长 方 
形 , 壁 厚 , 木 化 , 层 纹 明显 , 胞 腔 含 草酸 钙 方 晶 ( 檀 香 )。 不 规则 
碎 块 淡 黄 绿色 或 棕 黄 色 ,透明 或 半 透 明 ( 琥 珀 ) 。 

(2) 取 本 品 5. 4g[ 人 fy] ,前 碎 , 加 硅 藻 土 3g, 研 细 , 加 乙醚 
60ml, 超 声 处 理 10 分 钟 , 滤 过 , 弃 去 乙醚 液 , 药 渣 挥 去 溶剂 ,加 
甲醇 60ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 30ml 
使 溶解 ,加 盐酸 2ml 与 三 氯 甲 烷 20ml, 加热 回 流 1 小 时 , 放 
冷 ,分 取 三 毛 甲 烷 液 ,水 层 再 用 三 毛 甲 烷 30ml 振 摇 提 取 ，, 合 并 
三 毛 甲 烷 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 
溶液 。 另 取 甘 草 次 酸 对 照 品 , 加 乙酸 乙 酯 制 成 每 lml 含 
0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VI B) 
试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 
层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 - 冰 酯 酸 (15 : 4 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 了 到 出 ,了 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 "5. 4gmrtj] ， 剪 碎 , 加 硅 菠 土 5g, 研 细 , 加 甲醇 
80ml, 加 热 回 流 2 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 于 , 残 酒 加 水 30ml 使 溶 
解 ,用 三 握 甲 烷 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 30ml, 弃 去 三 氯 甲烷 液 ， 
水 液 用 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 氨 
试 液 洗 桨 2 次 ,每 次 80ml, 取 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 渣 加 甲醇 1ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 人 参 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 
对 照 药材 溶液 。 再 取 人 参 皂 车 Re 对 照 品 .人 参 皂 苷 Rgl 对 
照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 
5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 毛 甲 烷 -乙酸 乙 酯 - 
甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10C 以 下 放置 的 下 层 溶液 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 影 干 , 喷 以 10 闻 硫酸 乙醇 溶液 ,在 105 加热 
至 玉 点 显 色 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 昭 
品 色谱 相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 同 颜色 的 斑点 , 置 紫 外 光 灯 
《365nm) 下 检视 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 

【检查 】 砷 盐 取 本 品 0. 4g, 加 氢 氧 化 钙 0. 4g, 混 匀 ,加 
水 适量 , 搅 匀 ,干燥 后 用 小 火烧 灼 至 炭化 ,再 在 500 一 600 它 炊 
灼 使 完全 灰 化 , 放 冷 ,残渣 加 盐酸 5ml 与 适量 的 水 使 溶解 成 
28ml, 依 法 (附录 到 下 第 一 法 ) 检 查 , 含 砷 量 不 得 过 百 万 分 
之 五 。 

其 他 ”应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A) 。 

【含量 测定 】 取 重 量 差异 项 下 的 本 品 , 前 碎 , 混 匀 , 取 约 
1. 8g, 精 密 称 定 , 置 250ml 锥 形 瓶 中 ,加 硫酸 10ml 与 硝酸 钾 
1. 5g; 加 热 使 溶解 , 放 冷 ,加 水 50ml 溶解 后 , 滴 加 1% 高 锰 酸 
钾 溶 液 至 显 粉 红色 ,再 滴 加 2% 硫 酸 亚 铁 溶液 至 红色 消失 ,加 
硫酸 铁 铵 指示 液 2ml, 用 硫 氰 酸 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 
每 1ml 硫 氰 酸 铵 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 11. 63mg 的 硫化 
汞 (HgS)。 

本 品 含 朱 砂 以 硫化 汞 (HgS) 计 ,小 蜜 丸 每 lg 应 为 
59. 4 一 80. 0mg, 大 蜜 刀 每 丸 gcwi] 应 为 107~~144mg。 

【功能 与 主治 】 清热 化 痰 ,镇 静安 神 。 用 于 饮食 内 伤 所 
致 的 痰 食 型 急 惊 风 , 症 见 发 热 抽 搞 、 烦 躁 不 安 、 痰 哗 气 急 \ 惊 痛 
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葛根 蕉 连 片 


不 安 。 
【用 法 与 用 量 】 口服 .小 蜜 丸 一 次 1.8g(9 丸 ), 大 蜜 
丸和 [增订 一 次 1 丸 , 一 日 2 次 ; 遇 儿 里 小 蜜 丸 每 次 0. 6g(3 丸 )， 
大 窗 丸 cy] 每 次 1/3 丸 , 化 服 。 
【注意 】 慢 惊 及 久 病 、 气 虚 者 忌服 。 
【规格 】 "(1) 小 蜜 丸 每 100 丸 20g 
九重 1. 8g 
【贮藏 】 


(2) 大 蜜 丸 四 [ 击 订 ] 每 


密封 。 


葛根 芬 连 片 


Gegen Qinlian Pian 

【处 方 】 葛根 1000g 黄 蕉 375g 
黄连 375g 炙 甘 草 250g 

【 制 法 】 以 上 四 味 , 取 葛根 225g ,粉碎 成 细 粉 ,剩余 的 葛 
根 与 炙 甘 草 加 水 煎 者 二 次 ,每 次 2 小 时 ,合并 前 液 , 滤 过 ,滤液 
浓缩 至 适量 , 黄 芬 、 黄 连 分 别 用 50% 乙 醇 作 溶剂 , 浸 溃 24 小 
时 后 进行 渗 渡 ,收集 沙 渡 液 , 回 收 乙 醇 后 与 上 述 浓 缩 液 合并 ， 
浓缩 成 稠 高 ,加 入 葛根 细 粉 和 适量 的 辅料 , 混 匀 ,干燥 , 制 成 颗 
粒 ,干燥 ,压制 成 1000 片 ,或 包 糖 衣 于 或 薄膜 衣 m@rirl, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 黄 棕色 至 棕色 的 片 ; 或 为 糖衣 片 .薄膜 
衣 片 ,除去 包 衣 后 显 黄 棕色 至 棕色 ; 气 微 , 味 若 .ri 麻 ] 

【鉴别 〈1) 取 本 品 2 片 , 研 细 , 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 
15 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 Iml, 用 甲醇 稀释 至 5ml, 作 为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 黄 连 对 照 药材 0. 1g, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 15 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 药材 溶液 。 再 取 盐 酸 小 沫 碱 对 照 品 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 
层 色谱 法 (附录 VY B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 lul, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 葵 - 乙 酸 乙 酯 - 异 丙 醇 -甲醇 - 浓 氨 
试 液 (12 :6:3:3:1) 为 展开 剂 , 置 氨 燕 气 预 平 衡 15 分 钟 的 
展开 氏 内 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 
试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 ， 
显 相 同 颜色 的 荧光 斑点 。 

(2) 取 本 品 4 片 , 研 细 , 加 乙酸 乙 酯 25ml, 超 声 处 理 30 分 
钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 葛 根 素 对 照 品 ,加 无 水 乙醇 制 成 每 1ml 含 1mg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WI B) 试 验 , 吸 取 供 
试 品 溶液 5pl、 对 照 品 溶液 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 三 所 甲烷 -甲醇 -水 (28 : 10 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
逐 干 , 置 氮 蒸气 中 赴 15 分 钟 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 
供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 

(3) 取 本 品 4 片 , 研 细 , 加 甲醇 30ml, 加热 回 流 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 用 水 10ml 溶解 ,用 盐酸 调节 pH 值 至 
3. 0 一 3.5, 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 2 次 ,每 次 10ml, 合 并 提取 
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液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 
苓 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 101、 
对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 以 含 4% 醋 酸 钠 的 法 甲 基 纤 维 
素 钠 溶液 为 黏合 剂 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 - 丁 酮 - 甲 
酸 -水 (5 : 3 : 1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 2%% 三 毛 
化 铁 乙 醇 溶液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 
上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【含量 测定 】 万 根 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WY DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 - 乙 且 - 水 (6 : 10 : 84) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 
为 250nm。 理 论 板 数 按 葛根 素 峰 计算 应 不 低 于 2500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 葛 根 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 -水 (70 : 30) 的 混合 溶液 制 成 每 1ml 含 0. 15mg 的 溶液 ， 
即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,下 包 rg] 衣 片 除去 
自 包 和 [人 tT] 衣 ,精密 称 定 , 研 细 , 取 0.2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 
瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 -水 (70 : 30) 的 混合 溶液 50ml, 称 定 重 
量 ,加 热 回流 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 上 述 混合 溶液 补 
足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 葛 根 以 葛根 素 (Ca HzoO,) 计 ,不 得 少 于 9. 6mg。 

黄连 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 W D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -5mmolL 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 (用 冰 醋 酸 
调节 至 pH 4.0)(52 : 48) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 348nm。 理 
论 板 数 按 盐酸 小 右 碱 峰 计算 应 不 低 于 4500。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 小 全 大 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 甲醇 -盐酸 (100 : 1) 的 混合 溶液 制 成 每 lml 含 0. lmg 的 
溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 ,下 包 和 rtp] 衣 片 除去 
由 包 和 rg] 衣 , 精 密 称 定 , 研 细 , 取 0. 2g ,精密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 
瓶 中 ,精密 加 入 甲醇 -盐酸 (100 : 1) 的 混合 溶液 20ml, 密 塞 ， 
称 定 重 量 ,超声 处 理 ( 功 率 180W ,频率 35kHz)20 分 钟 , 放 冷 ， 
再 称 定 重量 ,用 上 述 混 合 溶 液 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 
续 滤液 , 即 得。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 黄连 以 盐酸 小 缕 碱 (Czo Hi; NO,。，HCD 计 ， 
不 得 少 于 2. 7mg。 

【功能 与 主治 】 解 肌 清 热 , 止 泻 止 痢 。 用 于 湿热 蕴 结 所 
致 的 汇演 痢疾, 症 见 身 热 烦 渴 、 下 痢 自 秽 .腹痛 不 适 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 3 一 4 片 ,一 日 3 次 。 

【规格 (1) 素 片 每 片 重 0.3g (2) 素 片 ”每 片 重 0.5g 
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跌 打 丸 
(3) 糖 衣 片 ( 片 芯 重 0.3g8) (4) 薄 膜 衣 片 ”每 片 重 
0. 3g 国 [增订 ] 
【贮藏 】 密封 。 
跌 打 丸 
Dieda Wan 
【处 方 】 三 七 64g 当归 32g 
白 芍 48g 赤 芍 64g 
桃仁 32g 红 花 48g 
血 竭 48g 北 刘 寄 奴 32g 
泛 骨 碎 补 32g 续 断 320g 
苏 木 48g 牡丹 皮 32g 
乳香 ( 制 )48g 没 药 ( 制 )48g 
姜黄 24g 醋 三 棱 48g 
防风 32g 甜瓜 子 32g 
梭 实 ( 炒 )32g 桔梗 32g 
甘草 48g 木 通 32g 
烛 自 然 铀 32g 土 鉴 虫 32g 
【 制 法 】 以 上 二 十 四 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 


100g 粉末 加 炼 蜜 100 一 120g 制 成 "小 蜜 丸 或 mrwir 大 蜜 丸 ， 
即 得 。 

【和 性状 】 本 品 为 黑 褐 色 至 黑色 的 小 蜜 丸 或 mrwir] 大 蜜 
丸 ; 气 微 胆 , 味 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :花粉 粒 球形 或 椭 
圆 形 ,直径 约 至 60km, 外 壁 有 刺 , 具 3 个 萌发 孔 ( 红 花 ) 。 纤 维 
束 橙黄 色 ,周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 成 晶 纤维 ( 苏 木 ) 。 
纤维 束 浅 黄色 ,周围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 唱 , 形 成 晶 纤 维 ( 甘 
草 ) 。 石 细胞 橙黄 色 , 贝 壳 形 , 壁 较 厚 , 较 宽 的 一 边 纹 孔明 显 
(桃仁 )。 种 皮 石 细胞 金黄 色 ,类 长 方形 , 壁 厚 , 深 波 状 弯曲 , 层 
纹 明显 ,彼此 紧密 嵌 合 (甜瓜 子 )。 草 酸 钙 方 唱 成 片 存在 于 薄 
壁 组 织 中 (可 实 )。 油 管 含 金黄 色 分 泌 物 ,直径 为 30pm( 防 
风 ) 。 联 结 乳 管 直径 14~25pm, 含 淡 黄 色 颗 粒状 物 ( 桔 梗 )。 
非 腺 毛 浅 黄色 至 浅 棕色 ,1 一 2 细胞 ( 北 刘 寄 奴 )。 体 壁 碎片 黄 
色 或 棕 红 色 , 有 圆 形 毛 窝 ,直径 8~24um, 可 见长 短 不 一 的 刚 
毛 ( 土 阁 虫 ) 。 

(2) 取 本 品 5g, 剪 碎 , 加 甲醇 50ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 水 20ml 使 溶解 ,用 水 饱和 的 正 丁 
醇 振 摇 提取 3 次 ,每 次 30ml, 合 并 正 丁 醇 提 取 液 ,用 氨 试 液 洗 
涤 2 次 ,每 次 20ml, 再 用 正 丁 醇 饱 和 的 水 20ml 洗涤 , 取 正 丁 
醇 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
三 七 皂苷 Ri 对 照 品 、 人 参 皂 Rbl 对照 品 、 人 参 皂 苷 Rgi 对 
照 品 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 1mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 出 B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 2p1、 
对 照 品 溶液 1p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 
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乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 (15 : 40 : 22 : 10)10'C 以 下 放置 的 下 层 溶 
液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 陈 干 , 哮 以 10% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 
105 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 ,日 光 下 显 相 同 颜色 的 斑点 ; 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 显 相同 颜色 的 获 光 斑点 。 

(3) 取 本 品 5g, 剪 碎 ,加 乙酸 乙 酯 20ml, 加 热 回 流 1 小 时 ， 
放 冷 , 滤 过 ,滤液 挥 干 ,残渣 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 当 归 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 
注 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2xl、 对 照 药材 
溶液 1pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 
(9 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 
颜色 的 荧光 主 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 -0. 05mol/L 磷酸 二 氢 钠 溶液 (49 : 51) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 440nm。 理 论 板 数 按 血 竭 素 峰 计算 应 不 低 
于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 血 竭 素 高 氯 酸 盐 对 照 品 适量 , 精 
密 称 定 ,加 3%% 磷 酸 甲醇 溶液 制 成 每 lml 含 血 竭 索 高 握 酸 盐 
20pg 的 溶液 (相当 于 14. 52ng 的 血 竭 素 ), 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 重 量 差 异 项 下 的 本 品 , 前 碎 , 取 约 
2g, 精 密 称 定 ,精密 加 入 3% 磷 酸 甲 醇 溶液 25ml, 密 塞 , 称 定 重 
量 , 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 3% 磷 酸 甲 醇 溶 
液 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 , 即 得 。 

测定 法 分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 血 竭 以 血 竭 素 (Ci HisO;) 计 ,小 蹇 丸 每 1g 不 得 
少 于 0. 10mg ,大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 0. 30mg 。 和 [修订 ] 

【功能 与 主治 】 活血 散 瘀 , 消 肿 止痛 。 用 于 肤 打 损伤 , 筋 
断 骨 折 , 瘀 血肿 痛 , 闪 腰 盆 气 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 小 蜜 丸 一 次 3g, 大 蜜 刀 一 次 1 
妃 , 一 日 2 次 。m[ 作 订 ] 


【注意 】 孕妇 禁用 。 
下 规格 】 (1) 小 蜜 丸 每 10 九重 2g 〈2) 大 蜜 丸 每 丸 重 
3 多 轩 [修订 ] 
【贮藏 】 密封 。 
跌 打 镇 痛 户 
Dieda Zhentong Gao 
【处 方 】 土 整 虫 48g 生 草 乌 48g 
马 钱 子 四 ( 炒 ) 田 [删除 ]48g 大 黄 48g 
降 香 48g 两 面 针 48g 
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锁 阳 固 精 丸 


黄 苓 48g 黄柏 48g 
虎 杖 15g 冰片 24g 
薄荷 素 油 30g 樟脑 60g 
水 杨 酸 甲 酯 60g 薄荷 脑 30g 


【 制 法 】 “以 上 十 四 昧 , 马 钱 子 炒 后 与 土 鉴 虫 、 生 草 乌 、 
大 黄 、 降 香 两 面 针 、 黄 芬 黄柏、. 虎 杖 粉碎 成 细 粉 ,将 冰片 、 薄 ， 
和 荷 素 油 、 樟 脑 . 水 杨 酸 甲 酯 .薄荷 脑 等 混合 ,得 混合 油料 ; 另 加 
0.7 一 0. 9 倍 重 的 由 橡胶 、 松 香 等 组 成 的 基质 与 上 述 的 细 粉 、 
混合 油料 制 成 涂料 ,进行 涂 膏 , 切 断 , 盖 衬 , 切 块 , 即 得 .ri 

【性 状 】 本 品 为 棕 黑 色 的 片 状 橡胶 膏 , 久 置 后 膏 背 面 有 
轻微 泛 黄 ; 气 芳香 。 

【鉴别 】 〈1) 取 含 膏 量 检查 项 下 残留 物 , 置 显微镜 下 观 
察 :纤维 束 鲜 黄 色 ,周围 细胞 含 草酸 钙 方 晶 ,形成 晶 纤 维 , 含 晶 
细胞 壁 木 化 增 厚 (黄柏 )。 紫 红色 纤维 、 晶 纤维 成 束 或 单个 散 
在 , 壁 厚 , 均 木 化 ( 降 香 )。 韧 皮 纤 维 淡 黄色 , 梭 形 , 壁 厚 , 孔 沟 
细 ( 黄 苓 );。 草 酸 钙 簇 唱 大 ,直径 20 一 140km( 大 黄 )。 单 细胞 
非 腺 毛 形 似 纤维 ,多 碎 断 ,基部 彤 大 似 石 细 胞 , 木 化 ( 马 钱 子 ) 。 
体 壁 碎片 黄色 或 棕 红色 ,有 圆 形 毛 窝 , 直 径 8 一 24km, 可 见长 
短 不 一 的 刚毛 ( 土 鉴 虫 ) 。 

(2) 取 [挥发 油 ] 项 下 挥发 油 测定 器 中 的 液体 ,加 乙酸 乙 酯 
10ml 振 摇 提取 ,分 取 乙 酸 乙 酯 液 , 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 菏 
和 荷 脑 对 照 品 .冰片 对 照 品 \ 水 杨 酸 甲 酯 对 照 品 和 樟脑 对 照 品 ， 
加 无 水 乙醇 制 成 每 1ml 分 别 含 5mg、7mg、17mg 和 17msg 的 混 
合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 WE) 试验 ,以 
聚 乙 二 醇 20000(PEG -20M) 为 固定 液 , 涂 布 浓度 为 10%, 柱 
长 为 2m, 柱 温 为 150'C 。 分 别 吸取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 
各 lpl, 注 入 气相 色谱 仪 。 供 试 品 色 谱 中 应 旦 现 与 对 照 品 
谱 峰 保留 时 间 相 同 的 色谱 峰 。 

【检查 】 士 的 宁 取 本 品 5 片 , 除 去 盖 衬 ,前 成 小 块 , 置 
具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 lmol/L 盐酸 溶液 60ml, 浸泡 过 夜 ,超声 处 
理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 置 分 液 漏 斗 中 ,加 浓 氨 试 液 调 节 pH 值 
至 9~10, 用 乙醚 振 摇 提取 3 次 (30ml,20ml,20ml) ,合并 乙醚 
液 , 加 无 水 硫酸 钠 脱 水 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ,残渣 加 三 氯 甲烷 使 溶 
解 , 移 至 2ml 量 瓶 中 ,加 三 氯 甲烷 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 洲 
液 。 另 取 士 的 宁 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 三 氯 甲 烷 制 成 每 
lml 含 6mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 精 密 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 
硅胶 G 和 薄 层 板 上, 以 甲 茶 - 丙 酮 - 乙 醇 - 浓 氨 试 液 
(4 :5:0.6:0.4) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 稀 碘 化 负 
钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 出 现 
的 斑点 ,应 小 于 对 照 品 斑点 。 

乌 头 碱 ” 取 乌 头 碱 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 三 毛 甲 烷 制 
成 每 lml 含 0. 4mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 W B) 试 验 , 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 士 的 宁 [ 检 查 ] 项 下 
的 供 试 品 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 用 2%% 氢 氧化 钠 溶液 制 
备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙醚 -甲醇 (60 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ， 
取出 , 晾 干 , 碘 蒸气 显 色 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相 
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应 的 位 置 上 上 出现 的 斑点 ,应 小 于 对 照 品 斑点 或 不 出 现 斑点 。 

含 着 量 ” 取 本 品 2 片 , 用 乙醚 作 溶 剂 , 依 法 (附录 工 I 第 
一 法 ) 检 查 。 每 100cm 含 襄 量 不 得 低 于 3. 0g。 

其 他 ”应 符合 贴 膏剂 项 下 橡胶 膏剂 有 关 的 各 项 规定 ( 附 
录 工 D。 

【挥发 油 】 取 本 品 2 片 ,每 片 切取 50cm? ,除去 盖 衬 ,前 
碎 , 照 挥发 油 测定 法 (附录 X DD 甲 法 ) 测 定 ,每 100cm? 不 得 少 
于 0. 3ml。 

【功能 与 主治 】 活血 止痛 , 散 瘀 消 肿 , 祛 风 胜 湿 。 用 于 
急 ,慢性 扭 挫伤 ,慢性 腰 腿 痛 , 风 湿 关 节 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 外 用 , 贴 患处 。 


【注意 】 孕妇 及 皮肤 过 敏 者 慎 用 。 
【规格 】 每 贴 〈1)10cmX7cm 〈2)10cmX400cm 
【贮藏 】 密封 。 
锁 阳 固 精 丸 
Suoyang Gujing Wan 
【处 方 】 锁 阳 20g 肉 欢 萝 ( 燕 )25g 
制 巴 戴天 30g 补 骨 脂 ( 盐 炒 )25g 
葛 丝 子 20g 杜仲 ( 炭 )25g 
八角 茄 香 25g 韭菜 子 20g 
英 实 ( 炒 )20g 莲子 20g 
莲 须 25g 炬 牡 昨 20g 
龙骨 ( 业 )20g 鹿角 霜 20g 
熟地 黄 56g 山茶 英 ( 制 )17g 
牡丹 皮 11g 山药 56g 
人 茯苓 11g 泽 泻 llg 
知 母 4g 黄柏 4g 
牛 膝 20g 大 青 盐 25g 
【 制 法 】 以 上 二 十 四 味 , 粉 碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 每 


100g 粉末 用 炼 蜜 30 一 40g 加 适量 的 水 泛 丸 ,干燥 ,用 玉米 且 
包 衣 , 景 干 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 炼 蜜 110 一 130g 制 成 小 蜜 丸 
或 gtr] 大 蜜 九 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐色 至 黑 褐色 的 水 蜜 丸 .小 蜜 丸 
或 mri 订 大 蜜 丸 ; 气 微 , 味 苦 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 分 枝 状 团 
块 元 色 , 遇 水 合 氧 醛 试 液 溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 , 直 径 4 一 
6um( 茯 苓 )。 种 皮 栅 状 细胞 2 列 ,内 列 较 外 列 长 ,有 光辉 带 
( 葛 丝 子 ) 。 种 皮 石 细胞 表面 观 类 多 角形 , 壁 极 厚 ,波状 弯曲 ， 
胞 腔 分 枝 状 ,内 含 棕 黑 色 物 (八角 菌 香 )。 石 细胞 稍 分 枝 或 似 
纤维 状 ( 巴 戟 天 ) 。 纤 维 束 鲜 黄色 ,周围 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 
成 晶 纤 维 , 含 唱 细 胞 的 壁 木 化 增 厚 (黄柏 ) 。 木 纤维 成 束 , 壁 较 
薄 , 非 木 化 , 纹 孔 斜 裂缝 状 、 人 字 状 或 十 字 状 ( 牛 膝 )。 橡 胶 丝 
旦 条 状 或 扭曲 成 团 , 表 面 显 颗粒 性 (杜仲 )。 薄 壁 组 织 灰 棕 色 
。 163 。 
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舒 肝 丸 


至 黑 棕色 ,细胞 多 皱 缩 ,内 含 棕色 核 状 物 (熟地 黄 ) 。 薄 壁 细胞 
类 圆 形 , 有 椭圆 形 纹 孔 ,集成 纹 孔 群 ;内 皮层 细胞 垂 周 壁 波状 
弯曲 , 较 厚 , 木 化 ,有 稀 朴 细 和 孔 沟 ( 泽 泻 ) 。 草 酸 钙 针 晶 束 存在 
于 黏液 细胞 中 ,长 80 一 240km, 针 晶 直 径 2 一 5pm( 山 药 )。 草 
酸 钙 针 晶 成 束 或 散在 ,长 26 一 110km( 知 母 ) 。 果 皮 表 皮 细 胞 
橙黄 色 ,表面 观 类 多 角形 , 垂 周 壁 连珠 状 增 厚 ( 山 茱 黄 ) 。 不 规 
则 块 片 半 透 明 ,边缘 折光 较 强 ,表面 有 纤细 短 纹理 和 小 孔 及 狭 
细 裂 隙 (鹿角 和 霜 ) 。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 " 小 蜜 丸 、mrwi] 大 蜜 九 
9g, 剪 碎 ,加 硅 菠 土 5g, 研 名。 加 石油 醚 (60~90'C)30ml, 加 
热 回 流 30 分 钟 , 滤 过 , 药 渣 挥 尽 溶剂 ,加 乙酸 乙 酯 30ml, 加 热 
回流 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 泻 加 乙酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 另 取 补 骨 脂 对 照 药材 0. 2g, 同 法 制 成 对 照 
药材 溶液 。 再 取 补 骨 脂 素 对 照 品 . 异 补 骨 脂 素 对 照 品 ,加 乙酸 
乙 酯 制 成 每 1ml 各 含 lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WW B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶 液 及 对 照 药 材 溶 
液 各 10pl、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 石油 醚 (60 一 90C)- 三 毛 甲 烷 - 乙 醚 (5 : 5 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ， 
在 与 对 照 药材 色谱 和 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 
的 荧光 斑点 。 

《3) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ;或 取 。 小 蜜 丸 .mc 说 大 蜜 寻 
9g，, 剪 碎 ,加 硅 藻 土 6g, 研 匀 。 加 乙醚 30ml, 加热 回 流 1 小 时 ， 
滤 过 ,滤液 挥 去 乙醚 , 残 酒 加 丙酮 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 丹 皮 酚 对 照 品 , 加 丙酮 制 成 每 Iml 含 1mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 如 B) 试 验 , 吸 取 供 试 
品 溶 液 10~20p1l、 对 照 品 溶液 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 
板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (3 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
喷 以 盐酸 酸性 5% 三 氧化 铁 乙 醇 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 
供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 蓝 宰 
色 斑 点 。 

(4) 取 本 品 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 取 至 小 蜜 丸 .mcairl 大 蜜 丸 
9g, 剪 碎 。 加 甲醇 30ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 ， 
残渣 加 甲醇 5ml, 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 黄 柏 对 照 
药材 0.05g, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 再 取 盐 酸 小 辟 碱 对 照 
品 ,加 甲醇 制 成 每 1Iml 含 0.05mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 菏 层 色谱 法 (附录 了 B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 2 由 .对照 品 
溶液 及 对 照 药 材 溶液 各 1 由 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 葵 - 异 丙 醇 -乙酸 乙 酯 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (12 :3:6:3: 
1) 为 展开 剂 , 置 氨 蒸 气 预 饱和 的 展开 仙 内 ,展开 ,取出 , 防 
干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 
药材 色谱 和 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 黄色 荧光 
斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【功能 与 主治 〗 温 肾 固 精 。 用 于 肾 阳 不 足 所 致 的 腰 膝 酸 
软 \ 头 晕 耳 鸣 、 遗 精 早 汇 。 

【用 法 与 用 最 】 口服 。 水蜜 丸 一 次 6g," 小 蜜 丸 一 次 
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9g ,四 [ 雪 订 大 密 丸 一 次 1 丸 , 一 日 2 次 。 
【规格 】 (1) 水 蜜 刀 每 100 丸 重 10g 

丸 重 20g (3) 大 蜜 丸 每 丸 重 9gm[ 增 i] 
【贮藏 】 密封 。 


嘿 (2) 小 蜜 刀 每 100 
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【处 方 】 川 杯子 150g 醋 延 衣 索 100g 


白 芍 ( 酒 炒 )120g 片 姜黄 100g 
木 香 80g 沉香 100g 
豆 葡 仁 60g 砂 仁 80g 

姜 厚 机 60g 陈皮 80g 

横 壳 ( 炒 )100g 茯苓 100g 
朱砂 27g 


【 制 法 】 以 上 十 三 味 ,朱砂 水 飞 成 极 细 粉 ,其余 川 杯子 等 
十 二 味 粉 碎 成 细 粉 ,与 上 述 粉末 配 研 ,过 筛 , 混 匀 。 每 100g 粉 
未 用 炼 蜜 65~85g 加 适量 的 水 泛 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 
炼 蜜 170 一 180g 制 成 "小 蜜 丸 或 wc] 大 密 丸 ;或 用 水 (加 入 
4% 炼 蜜 ) 泛 丸 , 干 燥 , 制 成 水 丸 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕 红 色 至 棕色 的 水 蜜 丸 .和 小 蜜 
丸 、.@[ 涩 订 ] 大 蜜 丸 或 水 丸 ; 气 微 , 味 甘 后 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 分 枝 状 团 
块 无 色 , 遇 水 合 氯 醛 试 液 溶化 ; 菌 丝 无 色 或 淡 棕 色 , 直 径 4~ 
6pm( 茯 苓 ) 。 果 皮 纤 维 束 旁 的 细胞 中 含 草酸 钙 方 唱 或 少数 入 
晶 ,形成 晶 纤维 , 含 晶 细胞 壁 厚薄 不 一 , 木 化 ( 川 栋 子 ) 。 内 种 
皮 厚 壁 细胞 黄 棕色 或 棕 红 色 ,表面 观 类 多 角形 , 壁 厚 , 内 含 硅 
质 块 ( 砂 仁 ) 。 石 细胞 分 枝 状 , 壁 厚 , 层 纹 明 显 ( 姜 厚 朴 ) 。 草 酸 
钙 方 晶 成 片 存在 于 菏 壁 组 织 中 (陈皮 )。 草 酸 钙 能 晶 直 径 18 一 
32pm, 存 在 于 薄 壁 细胞 中 , 常 排列 成 行 ,或 一 个 细胞 中 含有 数 
个 簇 晶 ( 白 芍 )。 不 规则 细小 颗粒 暗 棕 红色 ,有 光泽 ,边缘 暗黑 
色 ( 朱 砂 ) 。 

(2) 取 本 品 水 丸 2. 5g 或 水 蜜 丸 4g 或 里 小 蜜 丸 .mcg 订 大 
蜜 丸 6g, 用 水 淘 洗 ,可 得 少量 朱红 色 沉 淀 , 取 出 ,用 盐酸 湿润 ， 
在 光洁 铜 片上 轻 轻 摩擦 , 铜 片 表面 即 显 银白 色光 泽 ,加 热 烘 烤 
后 ,银白 色 消 失 。 

(3) 取 本 品 水 丸 2.5g 或 水 蜜 丸 4g, 研 碎 ;或 取 。 小 蜜 
丸 .mt# 订 大 蜜 丸 6g, 剪 碎 。 加 乙醇 - 氨 试 液 (1 : 1)5ml, 研 匀 ， 
加 葵 30ml, 加 热 回流 2 小 时 , 滤 过 ,滤液 用 20% 盐 酸 溶液 振 揪 
提取 3 次 (20ml,15ml,15ml) ,合并 酸 液 ,加 氨 试 液 使 成 碱 性 ， 
用 三 毛 甲 烷 振 播 提 取 3 次 (25ml,20ml,20ml) ,合并 三 握 甲 烷 
液 ,水 洗 后 ,用 无 水 硫酸 钠 脱 水 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 1ml, 作为 
供 试 品 溶液 。 另 取 延 胡 索 对 照 药材 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 茶 - 乙 醇 (4 : 1) 为 展 
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开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 ,依次 喷 以 碘 化 匀 钾 试 液 及 亚 硝酸 钠 乙 
醇 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 
相同 的 棕色 斑点 。 

(4) 取 本 品 水 丸 7g 或 水 蜜 丸 12g, 研 碎 ; 或 取 " 小 蜜 
九 ,mrgif] 大 蜜 丸 18g, 剪 碎 , 加 硅 藻 土 10g, 研 匀 。 管 红外 线 灯 
下 烘 于 ,加 甲醇 90ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,分 取 滤 液 
30ml ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 橙 皮 苷 对 照 品 ,加 甲醇 制 成 饱和 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VE B) 试 验 , 吸 取 
供 试 品 溶液 2 一 4ul、 对照 品 溶液 241, 分 别 点 于 同一 用 1% 氨 
氧化 钠 溶 液 制备 的 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -水 
(100 : 17 : 13) 为 展开 剂 ,展开 , 展 距 约 3cm, 取 出 , 脉 干 ;再 以 
甲 茶 - 乙 酸 乙 酯 -甲酸 -水 (20 : 10 : 1:1) 的 上 层 溶 液 为 展开 
剂 ,展开 , 展 距 8cm, 取 出 , 晾 干 , 喷 以 1% 三 氧化 铝 甲醇 溶液 ， 
置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 品 色 
谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜 色 的 获 光 斑点 。 

(5) 取 [鉴别 ](4) 项 下 剩余 的 甲醇 提取 液 , 蒸 干 ,加 稀 盐 酸 
40ml 使 溶解 ,用 三 毛 甲 烷 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 三 氯 
甲烷 液 , 用 2%% 氢 氧化 钠 溶液 振 摇 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 
碱 液 ,加 盐酸 调节 pH 值 至 1 一 2, 用 三 氯 甲烷 振 摇 提取 3 次 ， 
每 次 20ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 ,水洗 , 三 氯 甲 烷 液 用 无 水 硫酸 钠 
脱水 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 另 取 厚 朴 酚 对 照 品 . 和 厚 朴 酚 对 照 品 ,加 甲醇 分 别 制 成 每 
lml 含 2mg 和 1msg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WL B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2pl, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 - 茶 - 乙 酸 乙 酯 (5 : 4 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ,上 景 干 , 置 紫 外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 
色谱 中 ,分 别 在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 六 
点 ; 喷 以 5% 香草 醛 硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 
色谱 中 ,分 别 在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 

(6) 取 本 品 水 丸 4g 或 水 蜜 丸 6g, 研 碎 ; 或 了 到 小 蜜 
丸 、@[T] 大 密 妃 6g, 剪 碎 ,加 硅 菠 土 10g, 研 匀 。 加 三 氯 甲 烷 
30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 
2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 木 香 对 照 药材 1g, 加 三 氯 
甲烷 10ml, 同 法 制 成 对 照 药 材 溶 液 。 照 菏 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 6p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
菏 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 三 氯 甲 烷 (1 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ， 
晾 干 , 喷 以 1%% 香 草 醛 硫酸 溶液 ,加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 
斑点 。 

【检查 】〗 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -磷酸 盐 缓 冲 液 [ 取 5 份 0. 067mol/L 磷酸 氢 
二 钠 溶 液 , 用 约 1 份 0. 067molL 磷酸 二 氨 钾 溶液 调节 pH 值 
为 7.4](23 : 77) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 230nm。 理 论 板 数 按 
芍药 苷 峰 计 算 应 不 低 于 3000。 
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舒 肝 和 胃 丸 


对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 芍 药 背 对 照 品 适量 ,二 密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 1ml 含 20pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 丸 或 水 蜜 丸 , 研 细 , 取 约 
lg, 精 密 称 定 ;或 取 重 量 差异 项 下 的 小 蜜 丸 或 cj] 大 蜜 丸 ， 
剪 碎 , 取 约 1g, 精 密 称 定 。 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙醇 
50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 (功率 260W, 频 率 40kHz)45 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 稀 乙 醇 补足 减 失 的 重量 , 揪 匀 ，, 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 蒸 干 , 残 渣 加 水 5ml 使 溶解 ,通过 
GDX-201 型 大 孔 吸 附 树脂 柱 (内径 为 0. 9cm, 柱 高 为 12cm)， 
用 30%% 甲 醇 100ml 洗 脱 , 收 集 洗 脱 液 , 蒸 干 ,残渣 加 甲醇 使 溶 
解 ,转移 至 5ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 10pl 与 供 试 品 溶液 
5~15p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 白 芍 以 芍药 背 (Css Hzs O11) 计 ,水 丸 每 1g 不 得 少 
于 0.72mg; 水 蜜 丸 每 lg 不 得 少 于 0. 42mg;" 小 密 九 每 1g 不 
得 少 于 0. 27mg; [地 订 ] 大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 1. 6mg。 

【功能 与 主治 】 舒 肝 和 骨 ,理气 止痛 。 用 于 肝 郁 气 滞 , 胸 
胁 胀 满 , 胃 腕 疼痛 , 嘲 杂 呕吐 , 咀 气 泛酸 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水蜜 丸 一 次 4g," 小 蜜 丸 一 次 
6gm[ 增 订 ] ,大 蜜 丸 一 次 1 丸 ,水 丸 一 次 2. 3g, 一 日 2 一 3 次 。 

【注意 】 孕妇 慎 用 。 

【规格 】 水 丸 每 20 丸 重 2. 3g; 水 蜜 丸 每 100 丸 重 20g; 
小 蜜 丸 每 100 丸 重 20g;m[% 订 大 蜜 丸 每 丸 重 6g 

【贮藏 】 密封 。 


舒 肝 和 胃 丸 


Shugan Hewei Wan 


【处 方 】 醋 香 附 45g 白 芍 45g 
佛手 150g 木 香 45g 
郁 金 45g 炒 白 术 60g 
陈皮 75g 柴 胡 15g 
广 蓝 香 30g 炙 甘 草 15g 
莱 茂 子 45g 焦 槟 椰 45g 
乌 药 45g 


【 制 法 】 以 上 十 三 味 ,粉碎 成 细 粉 ,过 筛 , 混 匀 。 用 水 泛 
丸 , 干 燥 , 制 成 水 丸 ; 或 cw] 每 100g 粉末 用 炼 密 70 一 85g 加 
适量 的 水 泛 九 ,干燥 , 制 成 水 密 丸 ;或 加 炼 蜜 120 一 130g 制 
成 "小 蜜 丸 或 am 说 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 褐色 的 水 九 或 为 棕 宰 色 cwir] 至 棕 
黑色 的 水 蜜 丸 小 蜜 丸 或 大 蜜 丸 mrsirl; 气 特 蜡 , 味 甜 。 

【鉴别 】 〈1)? 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :纤维 束 周围 薄 壁 
细胞 含 草酸 钙 方 晶 ,形成 晶 纤 维 ( 恬 甘 草 ) 。 草 酸 钙 针 晶 细小 ， 
长 10~32pm, 不 规则 地 充 塞 于 薄 壁 细胞 中 ( 炒 白术 )。 草 酸 钙 
» 165 。 
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簇 曲直 径 15 一 32pm, 存在 于 菏 壁 细胞 中 , 常 排列 成 行 ,或 一 个 
细胞 中 含有 数 个 簇 晶 ( 白 芍 )。 木 纤维 长 梭 形 ,直径 16 ~ 
24um, 壁 稍 厚 , 纹 孔 横 裂缝 状 、 十 字 状 或 人 字 状 ( 木 香 )。 草 酸 
钙 方 晶 成 片 存在 于 薄 壁 组 织 中 (陈皮 )。 内 胚乳 细胞 碎片 无 
色 , 壁 较 厚 , 有 较 多 大 的 类 圆 形 纹 孔 ( 焦 槟 椰 )。 分 泌 细 胞 类 圆 
形 , 含 淡 黄 棕色 至 红 棕 色 分 泌 物 ,其 周围 细胞 作 放 射 状 排列 
( 香 附 )。 油 管 售 淡 黄色 或 黄 棕 色 条 状 分 泌 物 ,直径 8 一 25pm 
( 柴 胡 )。 种 皮 栅 状 细胞 黄色 或 棕 红 色 , 表 面 观 多 角形 , 壁 厚 
( 莱 戎 子 ) 。 

(2) 取 本 品 水 丸 4. 5g 或 ge] 水 蜜 丸 7g, 研 碎 ; 或 取 小 
蜜 丸 或 mr 订 大 蜜 丸 9g, 前 碎 ,加 硅 藻 土 9g, 研 匀 。 加 甲醇 
50ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 于 ,残渣 加 水 30ml 使 溶 
解 , 滤 过 ,滤液 用 三 氯 甲烷 振 摇 提取 2 次 ,每 次 15ml, 弃 去 三 
氯 甲 烷 液 ,用 水 饱和 的 正 丁 醇 振 播 提取 4 次 (15ml, 15ml， 
10ml,10ml) ,合并 正 丁 醇 提 取 液 ,浓缩 至 约 lml, 加 适量 中 性 
氧化 铝 ,在 水 浴 上 拌 匀 ,干燥 ,加 在 中 性 氧化 铝 柱 (100 目 ,4g， 
内 径 为 lcm) 上 ,以 乙酸 乙 酯 -乙醇 (1 : 1)30ml 预 洗 , 继 用 甲醇 
40ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 乙醇 0. 5ml 使 溶解 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 取 芍 药疹 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 含 
2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 
验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10pl、 对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲烷 -乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40: 5: 
10 : 0.2) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香 草 醋 硫酸 溶 
液 , 加 热 至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 水 丸 6g 或 cn] 水 密 丸 9g, 研 碎 ; 或 到 小 蜜 
妃 或 ri] 大 蜜 丸 12g, 剪 碎 ,加 硅 藻 土 5g, 研 匀 。 加 无 水 乙醇 
40ml, 超 声 处 理 20 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 残 酒 加 无 水 乙醇 
0. 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 佛 手 对 照 药 材 0. 5g ,加 
无 水 乙醇 10ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 W B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10pl、 对 照 药 材 溶液 2p1, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (3 : 1) 为 展 
开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 , 息 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 
品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 
斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 05mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 (14 : 86) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 230nm。 理 论 板 数 按 芍 药 苷 峰 计 算 应 不 低 
于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 尘 药 苷 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
稀 乙 醇 制 成 每 lml 含 16pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 至 水 丸 , 研 碎 , 取 0. 4g, 精 密 
称 定 ; 或 取 本 品 mti] 水 蜜 丸 研 碎 , 取 0.55g ,精密 称 定 " ;或 取 
小 蜜 丸 或 ecw] 取 重 量 差异 项 下 的 大 蜜 丸 ,前 碎 , 取 0.75g, 精 
密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙 醇 25ml, 密 塞 , 称 定 

。 106 。 


重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W ,频率 33kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 
定 重 量 , 用 稀 乙醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 会 白 芍 以 芍药 苦 (Czs Hzs Ou ) 计 ,里 水 丸 每 1g 不 得 
少 于 0. 66mgjm[ 地 订 ] 水 蜜 丸 每 lg 不 得 少 于 0.44mg; 昌 小 蜜 
丸 每 lg 不 得 少 于 0.33mgimrti] 大 蜜 丸 每 丸 不 得 少 于 
2. 0mg。 

【功能 与 主治 】 舒 肝 解 郁 ,和 胃 止 痛 。 用 于 肝 角 不 和 ,两 
胁 胀 满 , 胃 腕 疼痛 ,食欲 不 振 , 呢 闭 呕 叶 ,大 便 失调 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水 蜜 丸 一 次 9g," 小 蜜 丸 一 次 12g 
(60 丸 ) ,rs] 大赛 妃 一 次 2 丸 , 水 丸 一 次 6g, 和 [培训 一 日 2 次。 


【规格 】 (1) 水 蜜 刀 每 100 九重 20g (2) 小 蜜 丸 每 100 
九重 20g 〈3) 大 蜜 丸 每 丸 重 6g (4) 水 丸 每 绕 装 6g 
【贮藏 】 密封 。 
下 风 定 痛 丸 
Shufeng Dingtong Wan 
【处 方 】 马 钱 子 粉 200g 麻黄 300g 
乳香 ( 醋 制 )100g 没 药 ( 醋 制 )100g 
于 年 健 30g 自然 铜 ( 烽 )30g 
地 枫 皮 30g 桂 枝 30g 
和 牛 膝 30g 木瓜 30g 
甘草 30g 杜仲 ( 盐 炙 )30g 
防风 30g 羌活 30g 
独活 30g 


【 制 法 】 以 上 十 五 味 , 除 马 钱 子 粉 外 ,其 余 麻黄 等 十 四 味 
粉碎 成 细 粉 ,过 筛 ,与 马 钱 子 粉 配 研 , 混 匀 。 每 100g 粉末 用 炼 
蜜 60~80g 和 适量 水 泛 丸 ,干燥 , 制 成 水 蜜 丸 ;或 加 炼 讲 140 一 
160g 制 成 "小 蜜 丸 或 rmir] 大 蜜 丸 , 即 得 。 

【性 状 〗 本 品 为 棕 黑 色 或 灰 黑 色 的 水 蜜 丸 ,或 为 灰 黑色 
的 小 蜜 丸 或 mc] 大 蜜 丸 ; 气 辛 香 , 味 苦 、 酸 。 

【鉴别 ] 〈1) 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :气孔 特异 ,保卫 细 
胞 侧面 观 呈 哑铃 状 (麻黄 )。 石 细胞 大 , 呈 类 三 角形 .椭圆 形 或 
不 规则 形 ,直径 198 一 253pm, 壁 厚 , 层 纹 明 显 , 胞 腔 内 含 深 红 
色 物 (地 机 皮 )。 

(2) 取 本 品 水 蜜 丸 2g, 研 碎 ; 或 取 小 蜜 丸 、c] 大 蜜 丸 
3g, 剪 碎 ,加 硅 藻 土 适量 , 研 细 ,加 浓 氨 试 液 1ml 与 三 握 甲 烷 
30ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 用 硫酸 溶液 (3 一 100)30ml 
分 2 次 振 播 提取 ,合并 提取 液 , 加 浓 氨 试 液 使 呈 碱 性 ,用 三 所 
甲烷 30ml 分 2 次 振 播 提取 ,合并 三 氯 甲烷 提取 液 , 蒸 干 ,残渣 
加 三 氯 甲 烷 5ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 士 的 宁 对 照 
品 ,加 三 氯 甲烷 制 成 每 1ml 含 0. 4mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
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液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VW B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 
5 一 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 -丙酮 - 乙 
醇 - 浓 氨 试 液 (16 : 12 : 1 : 4) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 
出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 溶 液 与 0.05mol/L 
磷酸 二 和 氧 钾 溶液 的 等 量 混合 溶液 (用 10%% 磷 酸 溶液 调节 至 
pH 2.8)(21 : 79) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 254nm。 理 论 板 数 
按 士 的 宁 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 士 的 宁 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 制 成 每 ml 含 60ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 水 蜜 丸 10g, 研 碎 , 混 匀 , 取 
1. 3g ,精密 称 定 ;或 取 重 量 差异 项 下 的 里 小 蜜 丸 30 如 、 田 [增订 ] 
大 蜜 丸 5 丸 , 剪 碎 , 混 匀 , 取 1.9g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,加 水 3ml, 置 振 划 器 上 振 播 至 完全 溶 散 , 加 氢 氧 化 钠 试 液 
2ml, 摇 名, 加 甲醇 50ml, 超 声 处 理 ( 功 率 400 允 ,频率 40kHz) 
20 分 钟 ,用 铺 有 少量 无 水 硫酸 钠 的 滤纸 滤 过 ,滤液 置 100ml 
量 瓶 中 ,用 甲醇 洗涤 残 酒 及 滤器 , 洗 液 并 人 同一 量 瓶 中 ,加 甲 
醇 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 25ml, 蒸 干 , 残 酒 用 甲醇 溶解 并 转 
移 至 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 5pl 与 供 试 品 溶液 
100 ,注入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 水 蜜 丸 每 1g 含 马 钱 子 粉 以 士 的 宁 (Ca Hz NzO; ) 
计 , 应 为 0.8 一 1.0mg 刘 小 蜜 丸 每 lg 含 马 钱 子 粉 以 士 的 宁 
《Ca Hz NazO: ) 计 ,应 为 0.60 一 0.80mgimci 大 蜜 丸 每 丸 含 
马 钱 子 粉 以 士 的 字 (C Hz N:O; ) 计 ,应 为 3.3 一 4. 1mg。 

【功能 与 主治 】 祛 风 散 寒 ,活血 止 痛 。 用 于 风寒 湿 闭 阻 、 
六 血 阻 络 所 致 的 丫 病 , 症 见 关节 疼痛 、 冷 痛 . 刺 痛 或 疼痛 致 甚 ， 
届 伸 不 利 、 局 部 恶 寒 、 腰 腿 疼 痛 、 四 肢 麻 木 及 跌 打 损 伤 所 致 的 
局 部 肿 痛 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 水 蜜 丸 一 次 4g(20 丸 ) ,小 蜜 丸 
一 次 6g, 和 [ 坟 林 ] 大 密 九 一 次 1 丸 , 一 日 2 次 。 

【注意 】 按 规定 量 服 用 ,不 宜 多 服 ; 体 弱者 慎 服 ;孕妇 忌服 。 

【规格 《1) 水 蜜 刀 ”每 100 丸 重 20g (2) 小 蜜 丸 
每 100 九重 20g (3) 和 re] 大 蜜 丸 ”每 丸 重 6g 

【贮藏 】 密封 。 
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【处 方 】 透 骨 草 143g 伸 筋 草 143g 
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红 花 48g 薄荷 脑 6.7g 

【 制 法 】 以 上 四 味 , 除 薄荷 脑 外 ,其 余 透 骨 草 等 三 味 加 水 
适量 ,用 稀 醋 酸 调节 pH 值 至 4~5, 前 者 三 次 ,每 次 1 小 时 ,前 
液 滤 过 ,滤液 合并 ,浓缩 至 相对 密度 为 1. 12 一 1. 16(80C ) ,加 
乙醇 使 含 醇 量 达 60% ,放置 过 夜 , 滤 过 ,滤液 备用 。 男 取 聚 乙 
烯 醇 ( 药 膜 树脂 04)100g, 加 50% 乙 醇 适量 使 溶解 ,加 入 上 述 
备用 液 ,再 加 薄荷 脑 及 甘油 8. 3g, 搅 匀 ,加 50% 乙 醇 调 整 总 量 
至 1000ml, 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕 红 色 黏 稠 状 的 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 50ml, 浓缩 至 约 15ml, 放 冷 ,用 氢 氧 
化 钠 试 液 调 节 pH 值 至 10 一 11, 涂 布 于 玻璃 板 上 , 待 成 膜 后 揭 
下 , 剪 碎 , 加 三 毛 甲 烷 100ml, 加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 , 滤 
液 蒸 干 , 残 酒 加 三 氯 甲烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
伸 筋 草 对 照 药材 7g, 加 水 适量 ,用 醋酸 调节 pH 值 至 4~5, 剖 
者 二 次 ,每 次 1 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 20ml, 加 氧气 
化 钠 试 液 调节 pH 值 至 10 一 11, 用 三 氯 甲 烷 振 摇 提取 3 次 ,每 
次 30ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 , 燕 干 ,残渣 加 三 氯 甲 烷 lml 使 溶 
解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验 ,吸取 
上 述 两 种 溶液 各 20p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 
握 甲 烷 -甲醇 - 浓 氨 试 液 (10 : 0.8 : 0.2) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 , 景 干 , 喷 以 稀 碘 化 钞 钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 20ml, 用 乙醚 振 摇 提取 3 次 ,每 次 20ml, 合 并 
乙醚 液 , 蒸 干 ,残渣 加 乙醚 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 薄 荷 脑 对 照 品 ,加 乙醚 制 成 每 1ml 含 img 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VB) 试验 ,吸取 上 述 两 种 溶 
液 各 2p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 -甲苯 - 乙 
酸 乙 酯 (7 : 2 : 1) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 香草 醋 硫 
酸 试 液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

【检查 】 pH 值 应 为 4.5~6.5( 附 录 姬 G) 。 

乙醇 量 应 为 42%% 一 52%% (附录 区 M) 。 

其 他 ”应 符合 涂 膜 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 V) 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (附录 YE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 聚 乙 二 醇 20000 (PEG - 
20M) 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 内 径 为 0.32mm, 膜 厚 度 为 
0.25pm) ; 柱 注 为 120C ;分 流 进 样 ,分 流 比 为 6 : 1。 理 论 板 数 
按 薄荷 脑 峰 计 算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 薄 荷 脑 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 
乙酸 乙 酯 制 成 每 Iml 含 s lmr#ir]mg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 20g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 
瓶 中 ,加 水 10ml, 混 匀 ,加 乙酸 乙 酯 30ml, 密 塞 ,超声 处 理 
(功率 300W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 转 移 至 分 液 漏 斗 中 ,分 取 
乙酸 乙 酯 层 , 水 层 用 乙酸 乙 酯 振 摇 提取 3 次 (20ml、15ml、 
15ml) ,合并 乙酸 乙 酯 液 ,转移 至 100ml 量 瓶 ,加 乙酸 乙 酯 至 刻 
度 , 摇 匀 , 即 得 [个 订 ] 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶 液 与 供 试 品 溶 液 各 
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lxl, 注 入 气相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1g 含 薄荷 脑 (Cie HzO) 不 得 少 于 4. 7mg。 

【功能 与 主治 】 舒 筋 活血 , 消 肿 止痛 。 用 于 风 中 经 络 、 脉 
络 次 滞 所 致 的 头面 疼痛 、 口 眼 焉 斜 ,或 跌 打 损伤 所 致 的 局 部 肿 
痛 ;头面 部 神经 痛 、 面 神经 麻痹 、 急 慢性 软组织 损伤 见 上 述 证 
候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 涂 患 处 或 有 关 穴 位 。 一 日 2 一 3 次。 

【注意 】 孕妇 慎 用 ;皮肤 破损 处 不 宜 使 用 ; 偶 有 过 人 敏 性 皮 
疹 , 停 药 后 即 可 恢复 。 

【规格 】 每 瓶装 20ml 

【贮藏 】 密封 , 置 阴 凉 处 。 
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【处 方 〗 马 钱 子 粉 (调制 ) 土 效忠 
川 牛 膝 甘草 
麻黄 乳香 ( 醋 制 ) 
没 药 ( 醋 制 ) 全 蝎 
伪 蛋 ( 菊 炒 ) 雷 炒 苍术 
【性 状 】 本 品 为 硬 胶 赛 ,内 容 物 为 黄 棕色 至 黄 神色 的 粉 
末 ; 气 微 香 , 味 微 苦 。 
【鉴别 〈1)? 取 本 品 , 置 显微镜 下 观察 :不 规则 团 块 无 色 


或 淡 黄 色 ,表面 及 周围 扩散 出 众多 小 颗粒 , 久 置 溶化 (乳香 ) 。 
不 规则 碎 块 淡 黄 色 , 半 透明 , 渗 出 油 滴 ( 没 药 )。 单 细胞 非 腺 
毛 , 多 碎 断 ,形似 纤维 ,基部 膨大 似 石 细胞 ( 马 钱 子 粉 ;。 气 和 孔 
特异 ,保卫 细胞 侧面 似 电话 听 简 状 (麻黄 )。 体 壁 碎片 淡 黄 色 
至 黄色 ,有 网 状 纹理 及 圆 形 毛 窝 , 有 时 可 见 棕 褐色 刚毛 (全 
蝎 )。 纤 维 束 周 围 薄 壁 细胞 含 草酸 钙 方 晶 , 形 成 晶 纤 维 ( 甘 
草 ) 。 体 壁 碎 片 无 色 ,表面 有 极 细 的 菌 丝 体 ( 僵 乔 ) 。 体 壁 碎片 
黄色 或 棕 红 色 , 有 圆 形 毛 窝 ,直径 8 一 24pm, 有 的 具 长 短 不 一 
的 刚毛 ( 土 刺 忠 )。 

(2) 取 本 品 内 容 物 1g, 加 三 氯 甲 烷 10ml, 浓 氨 试 液 
0. 5ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
马 钱 子 碱 对 照 品 及 士 的 宁 对 照 品 ,分 别 加 三 氯 甲烷 制 成 每 
lml 含 0.1mg 及 0.4mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 4 一 10ul, 分 别 点 
于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 , 以 甲 茶 -丙酮 -乙醇 - 浓 氨 试 液 
(8 : 6 : 0.5: 2) 的 上 层 溶液 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ,上 晾 干 , 喷 以 
稀 碘 化 馆 钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 
置 上 , 显 相同 颜色 的 斑点 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 15g, 置 500ml 圆 底 烧瓶 中 ,加 水 
300ml, 连 接 挥 发 油 提 取 器 , 自 测定 器 顶端 加 水 至 刻度 ,并 溢 流 
入 瓶 中 为 止 ,再 加 入 正己 烷 1ml, 微 沸 提 取 2 小时, 放 冷 ,分 取 
正己 烷 液 , 作 为 供 试 品 溶液 ,水 溶液 备用 。 另 取 苍 术 对 照 药 材 
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0.5g, 加 正 已 烧 2ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 对 照 
药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 VL B) 试 验 , 吸 取 上 述 供 试 品 
溶液 10p1l、 对 照 药材 溶液 5pl, 分别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 石油 酶 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (10 :0.1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 晾 干 , 喷 以 5% 对 二 甲 氮 基 茶 甲 本 的 10% 硫 酸 乙 醇 
溶液 ,在 105C 加 热 至 斑点 清晰 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药 
材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 主 斑 点 。 

(4) 取 [鉴别 1(3) 项 下 的 备用 水 溶液 , 滤 过 ,滤液 浓缩 至 约 
80ml, 滤 过 ,残渣 用 水 洗涤 2 次 ,每 次 10ml, 与 滤液 合并 ,加 乙 
醚 提取 3 次 ,每 次 30ml, 弃 去 乙醚 液 ,水 溶液 再 用 三 毛 甲 烷 振 
摇 提 取 4 次 ,每 次 30ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 , 蒸 干 ,残渣 加 三 毛 
甲烷 lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 川 牛 膝 对 照 药 材 
1g, 加 水 100ml, 加 热 回 流 1 小时, 滤 过 ,滤液 自 “ 加 乙醚 提取 3 
次 ”起 同 供 试 品 溶液 操作 , 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WB) 试验, 吸取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -三 氧 甲烷 -丙酮 (8 : 4: 1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 景 干 , 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 
斑点 。 

(5) 取 本 品 内 容 物 4. 5g, 加 10% 乙 醇 50ml, 加 1mol/L 盐 
酸 溶 液 10ml, 加 热 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 中 加 盐酸 2. 3ml, 加 
热 回 流 2 小 时 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 三 毛 甲 烷 振 摇 提 取 3 次 ,每 
次 10ml, 合 并 三 氯 甲 烷 提 取 液 ,用 5% 碳 酸 钠 溶液 振 播 提 取 3 
次 ,每 次 10ml, 合 并 碳酸 钠 溶液 ,用 乙醚 提取 3 次 ,每 次 5ml， 
弃 去 乙醚 液 ,水 液 加 盐酸 调 pH 值 为 1 一 2, 用 三 氯 甲烷 振 摇 提 
取 3 次 ,每 次 10ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 , 蒸 干 , 残 酒 加 无 水 乙醇 
lml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 0. 2g, 同 法 
制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 上 
述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 样 于 同一 高 效 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 石油 醚 (30 一 607 )- 正 己 烷 -乙酸 乙 酯 - 冰 醋 酸 (5 : 15:7: 
0. 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5%% 香 草 醛 的 10% 硫 酸 
乙醇 溶液 ,在 105 它 加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 
与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 主 斑点 。 

【检查 】 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 ( 附 
录 工 工 )。 

【指纹 图 谱 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 太 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ! 以 乙 且 为 流动 相 A, 以 含 0.2% 甲 酸 和 0.2% 三 乙 
胺 的 水 溶液 为 流动 相 B, 按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ; 柱 温 
为 257 ;检测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 士 的 宁 峰 计算 应 不 
低 于 6000。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0~20 8 一 18 92—>82 
20~50 18—98 82—2 
50~60 98 2 
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参照 物 溶液 的 制备 ” 取 士 的 宁 对 照 品 适量 ,加 三 毛 甲 烷 
制 成 每 1ml 含 0.5mg 的 溶液 。 精 密 量 取 上 述 对 照 品 溶液 
2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 , 即 得 (每 1ml 中 含 士 的 宁 0. 1mg) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 混 
匀 , 取 2.0g, 精 密 称 定 , 置 50ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 甲 
醇 25ml, 再 加 入 浓 盐 酸 0. 63ml, 密 塞 , 播 匀 , 称 定 重 量 , 超 
声 处 理 ( 功 率 450W ,频率 40kHz)45 分 钟 , 取 出 , 放 冷 ,再 
称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 参照 物 溶 液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 60 分 钟 的 色谱 图 ,测定 , 即 得 。 

按 中 药 色 谱 指纹 图 谱 相 似 度 评价 系统 计算 , 供 试 品 指纹 
图 谱 与 对 照 指纹 图 谱 的 相似 度 不 得 低 于 0. 87mrirE] 。 


Og 8.69 17.39 26.08 34.77 43.47 52.16 60.85 分 钟 
对 照 指纹 图 谱 
【含量 测定 】 马 钱 子 粉 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 
测定 。 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 与 0.02mol/L 磷酸 
二 氢 钾 等 量 混合 溶液 (用 10% 磷 酸 调 节 pH 值 2. 8) (21 : 79) 
为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 260nm。 理 论 板 数 按 土 的 宁 峰 计算 应 
不 低 于 4000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”分别 取 士 的 宁 对 照 品 . 马 钱 子 碱 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 三 氯 甲 烷 制 成 每 1Iml 分 别 含 0. 5mg、 
0. 25mg 的 溶液 。 分 别 精 密 量 取 上 述 两 种 对 照 品 溶液 各 
2ml, 置 同 -10ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 混 
合 对 照 品 溶液 (每 lml 中 含 士 的 宁 100pg 和 马 钱 子 碱 
50ng)。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 蜡 项 下 的 本 品 内 容 物 ， 
研 细 , 取 lg, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 三 氯 甲 
烷 20ml, 氧 氧化 钠 试 液 1ml, 密 塞 , 摇 匀 , 称 定 重量 ,放置 
30 分 钟 ,加 热 回流 1 小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 三 握 甲 烷 
补足 减 失 的 重量 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 5ml 
的 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 义 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
1l0pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 马 钱 子 粉 以 土 的 宁 (Cza Hs N;O; ) 计 ,应 为 
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1.15 1.40mg; 以 马 钱 子 碱 (Czs Hz。NzO4s) 计 , 应 为 
0.55~0. 90mg。 

麻黄 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0.02molL 磷酸 二 氢 钾 溶液 ( 含 
0. 2%% 三 乙 胺 ,用 磷酸 调节 pH 值 为 2.7)(3 : 97) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 210nm。 理 论 板 数 按 盐酸 麻黄 碱 峰 计算 应 不 低 
于 5000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”分 别 取 盐酸 麻黄 碱 和 盐酸 伪 麻 
黄 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 0.025 mol/L 盐酸 溶液 制 
成 每 lml 含 盐酸 麻黄 碱 25pg 和 盐酸 伪麻黄碱 15pg 的 溶 
液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 本 品 内 容 物 适 
量 , 研 细 , 取 5g, 精 密 称 定 , 冒 1000ml 蒸馏 瓶 中 ,加 入 氰 化 钠 
7g, 加 蒸馏 水 30ml, 再 加 20% 和 氨 氧 化 钠 溶 液 100ml, 混 匀 , 蒸 
馆 ,用 预先 盛 0. 5mol/L 盐酸 溶液 4ml 的 100ml 量 瓶 收集 藻 
馏 液 近 95ml, 加 水 至 刻度 , 播 匀 ,放置 过 夜 , 滤 过 , 取 续 滤液 ， 
即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 麻 黄 以 盐酸 麻黄 碱 (Ci。His NO，HC1l) 及 盐 
酸 伪麻黄碱 (Ci。His NO。HC1) 总 量 计 , 不 得 少 于 0. 10mg。 

甘草 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 2mol/L 醋酸 贸 溶 液 ( 每 100ml 含 醋酸 
lm1)(60 : 40) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 250nm。 理 论 板 数 按 甘 
草酸 铵 峰 计 算 应 不 低 于 3000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 甘 草酸 铵 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 制 成 每 lml 含 85ng 的 溶液 , 即 得 " (相当 于 每 lml 含 
甘草 酸 83. 26j.gm[ 人 si] ) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 装 量 差异 项 下 的 本 品 内 容 物 , 研 
细 , 取 约 2g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 入 三 氯 甲 烷 25ml， 
密 塞 ,超声 处 理 (功率 250W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 至 室温 ， 
滤 过 , 弃 去 滤液 mrkir] 挥 干 ,将 滤纸 与 药酒 放 回 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,精密 加 入 流动 相 25ml, 密 塞 , 称 定 重 量 , 超 声 处 理 ( 功 率 
250W ,频率 40kHz)30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 流动 相 补 
足 减 失 的 重量 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 粒 含 甘 草 以 甘草 酸 (Cs Hes O16 ) 计 ,不 得 少 于 
0. 30mg。 

【功能 与 主治 〗 消 肿 止 痛 , 玖 散 寒 纤 , 温 经 通 络 。 用 于 骞 
湿 瘀 阻 经 络 所 致 的 腰椎 间 盘 突出 症 、 坐 骨 神 经 痛 、 腰 肌 劳 损 、 
腰 肌 纤维 炎 、 风 湿性 关节 痛 , 症 见 腰 腿 痛 、 关 节 痛 及 肢体 活动 
受 限 者 。 

【用 法 与 用 量 〗 黄酒 竞 少量 温 开 水 送 服 。 一 次 4 一 6 粒 ， 
一 日 1 次 。 睡 前 半 小 时 服 或 遵 医 嘱 。 

*。 169 。 
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【注意 】 孕妇 及 儿童 禁用 ;心脏 病 、 高 血压 及 脾胃 虚 寒 者 
慎 用 ;不 可 过 量 久 服 。 

【规格 】 每 粒 装 0. 3g 

【贮藏 】 密封 。 

理 附 : 马 钱 子 粉 (调制 ) 

[ 制 法 ] 取 制 马 钱 子 ,粉碎 成 细 粉 , 照 [ 含 量 测 定 ] 项 下 的 
方法 测定 士 的 宁 含 量 后 ,加 适量 淀粉 ,使 含量 符合 规定 , 混 匀 ， 
即 得 。 

[性 状 ] 本 品 为 黄 褐色 粉末 ; 气 微 香 , 味 极 苦 。 

[鉴别 ] 取 本 品 粉末 0. 5g, 加 三 氯 甲烷 -乙醇 (10 : 1) 混 
合 溶液 5ml 与 浓 氮 试 液 0. 5ml, 密 塞 , 振 摇 5 分 钟 , 放 置 2 小 
时 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 士 的 宁 对 照 品 . 马 钱 子 
碱 对 照 品 , 加 三 氯 甲烷 制 成 每 lml 各 含 2mg 的 混合 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 ,吸取 上 述 两 
种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -丙酮 - 
乙醇 - 浓 氮 试 液 (4 : 5 :0.6:0.4) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 防 
干 , 喷 以 稀 碘 化 镁 钾 试 液 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色 谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 色 的 斑点 。 


[检查 ] 水 分 照 水 分 测定 法 (附录 区 HH 第 一 法 ) 测 定 ， 
不 得 过 14. 0%。 
[含量 测定 ] 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YW DD) 测定 。 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0. 01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 与 0. 02molML 磷酸 
二 氧 钾 等 量 混合 溶液 (用 10% 磷 酸 调 节 pH 值 至 2. 8) (21: 
79) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 260nm。 理 论 板 数 按 士 的 宁 峰 计算 
应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”分 别 取 士 的 宁 对 照 品 、 马 钱 子 碱 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 , 分 别 加 三 氯 甲 烷 制 成 每 lml 含 0. 6mg 
及 0. 5mg 的 溶液 , 摇 匀 。 分 别 精 密 量 取 2ml, 置 同一 10ml 量 
瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 (每 lml 中 含 士 的 宁 
0. 12mg 、 马 钱 子 碱 0. 1mg)。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 粉 末 约 0.5g, 精 密 称 定 , 置 
具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 3ml, 混 匀 ,放置 30 分 钟 , 精 
密 加 入 三 氯 甲烷 20ml, 密 塞 , 称 定 重量 , 置 水 浴 中 回流 提取 2 
小 时 , 放 冷 ,再 称 定 重 量 , 用 三 氯 甲 烷 补 足 减 失 的 重量 , 摇 匀 ， 
分 取 三 氯 甲 烷 提取 液 , 用 铺 有 少量 无 水 硫酸 钠 的 滤纸 滤 过 , 弃 
去 初 滤液 ,精密 量 取 续 滤 液 3ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻 
度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10ul, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 按 干 燥 品 计算 , 含 士 的 宁 (Cz Hz N;O; ) 应 为 1.09% ~ 
1.15%。 

[性 味 与 归 经 ] 苦 , 温 ;有 大 毒 。 归 肝 、 脾 经 。 

[功能 与 主治 ] 通 络 止痛 , 散 结 消 肿 。 

[用 法 ] 入 腰痛 宁 胶 计 用。 

[贮藏 3 密闭 保存 , 置 干燥 处 。m[ 洒 ] 
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【处 方 】 熟 大 黄 300g 

【 制 法 】 取 熟 大 黄粉 碎 成 细 粉 ,加 乙醇 适量 , 制 成 颗粒 ， 
干燥 ,加 淀粉 及 硬 脂 酸 镁 适量 , 混 匀 ,压制 成 1000 片 , 包 糖 衣 
“或 薄膜 衣 mrirl， 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 mosir， 除 去 
里 包 mr#%i 衣 后 显 棕 黑 色 ; 味 微 苦 . 泌 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 , 除 去 " 包 cwir] 衣 , 研 细 , 取 粉 末 少 
量 ,进行 微量 升华 ,可 见 萎 状 针 晶 或 羽 状 结晶 。 

(2) 取 本 品 ,除去 包 和 ri] 衣 , 研 细 , 取 0.1g, 加 甲醇 
20ml, 浸 涡 1 小 时 , 滤 过 , 取 滤液 5ml, 蒸 干 , 残 酒 加 水 10ml 使 
溶解 ,再 加 盐酸 lml, 置 水 洽 上 加 热 回流 30 分 钟 ,立即 冷却 ， 
用 乙醚 振 摇 提 取 2 次 ,每 次 20mjl, 合 并 提取 液 , 燕 干 ,残渣 加 
三 氯 甲烷 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 大 黄 对 照 药材 
0. 1g, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WY B) 试 
验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 4nl1, 分 别 点 于 同一 硅胶 HH 薄 层 板 
上 ,以 石油 栈 (30 一 60C)- 甲 酸 乙 酯 -甲酸 (15 : 5 : 1) 的 上 层 
溶液 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检 
视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 
的 五 个 橙黄 色 荧 光 主 斑点 ; 置 氨 蒸 气 中 晨 后 ,斑点 变 为 红色 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VW DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 甲 醇 -1% 磷酸 溶液 (35 : 37 : 28) 为 流动 
相 ; 检 测 波 长 为 254nm。 理 论 板 数 按 大 黄 素 峰 计 算 应 不 低 于 
3000 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 大 黄 素 对 照 品 ,大 黄 酚 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 , 分 别 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 大 黄 素 20pg、 含 大 黄 
酚 40ug 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 取 本 品 20 片 ,除去 下 包 csr] 衣 , 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 
入 甲醇 50ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,加 热 回 流 1.5 小 时 ,取出 , 放 
冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 摇 勾 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 25ml, 回收 甲醇 至 干 ,残渣 加 盐酸 溶液 (2 一 27) 
27ml, 加 入 三 氯 甲 烷 20ml, 置 水 浴 中 加 热 回流 30 分 钟 ,立即 
冷却 , 移 至 分 液 漏斗 中 ,用 少量 三 氯 甲烷 洗涤 容器 , 洗 液 并 人 
同一 分 液 漏斗 中 ,分 取 三 氯 甲 烷 层 ,水 液 用 三 氯 甲 烷 振 播 提取 
3 次 (15ml,10ml,10ml), 奔 去 水 液 , 合 并 三 氯 甲烷 液 , 以 无 水 
硫酸 钠 适量 脱水 , 滤 过 ,滤液 回收 三 氯 甲烷 至 干 ,残渣 加 乙酸 
乙 醋 2ml 使 溶解 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 各 
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10n1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 熟 大 黄 以 大 黄 素 (Cs Hi。O;) 和 大 黄 酚 
(Cs HioOu 的 总 量 计 ,不 得 少 于 1. 8mg。 

【功能 与 主治 】 清热 解毒 , 泻 火 通 便 。 用 于 内 结实 热 所 
致 的 喉 肿 .牙痛 、 目 赤 、 便 秘 、 下 首发 热 ; 感 染 性 炎症 见 上 述 证 
候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 3 一 5 片 , 一 日 3 次 ;必要 时 
可 适当 增 量 ; 学 龄 前 儿童 酌 减 或 遵 医嘱 ;用 于 便秘 , 临 睡 前 服 
5 片 。 

[规格 】〗 薄膜 衣 片 每 片 重 0. 31g[ 增 订 ] 

【贮藏 》 密封 。 


精制 冠 心 片 


Jingzhi Guanxin Pian 


【处 方 】 丹参 375g 赤 芍 187. 5g 
川 车 187. 5g 红 花 187. 5g 
降 香 125g 
【 制 法 】 以 上 五 味 , 降 香 提取 挥发 油 , 蒸 饮 后 的 水 溶液 另 


器 收集 ;其余 赤 芍 等 四 味 用 85% 乙 醇 加 热 回 流 二 次 ,第 一 次 3 
小 时 ,第 二 次 2 小 时 , 滤 过 ,合并 滤液 ,回收 乙醇 ,与 上 述 水 溶 
液 合并 , 减 压 浓缩 至 相对 密度 为 1.35 一 1.40(50C ) 的 稠 高 ， 
加 辅料 适量 , 制 成 颗粒 ,干燥 ,加 入 降 香 挥 发 油 , 混 匀 , 压 制 成 
1000 片 , 包 糖 衣 里 或 薄膜 衣 @rwir]， 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 昌 或 薄膜 衣 片 most， 除去 里 包 
衣 和 [人 tT] 后 显 棕 褐色 ; 气 微 香 , 味 微 苦 、 辛 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 5 片 , 除 去 包 衣 cr] ;人 研 细 , 加 乙 
配 20ml, 超 声 处 理 5 分 钟 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 
川 营 对 照 药材 1g, 加 乙醇 10ml, 同 法 制 成 对 照 药材 溶液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 WL B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 5p1, 分 别 
点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 (9 : 1) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 
谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 亮 蓝 色 荧 光 

(2) 取 本 品 5 片 ,除去 包 衣 mcg], 研 细 ,加 无 水 乙醇 
25ml, 加 热 回流 1 小 时 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 残 潮 加 水 10ml 使 溶 
解 ,用 乙醚 振 播 提 取 2 次 ,每 次 10ml, 弃 去 乙醚 液 ,水 溶液 用 
以 水 饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 15ml, 合 并 正 丁 醇 液 ， 
燕 干 ,残渣 加 无 水 乙醇 2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 芍 
药 背 对 照 品 ,加 乙醇 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 W B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 溶液 10p1、 
对 照 品 溶液 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 三 氯 甲 烷 - 
乙酸 乙 酯 -甲醇 -甲酸 (40 : 5 : 10 : 0.2) 为 展开 剂 ,展开 , 取 
出 ,有 景 干 , 喷 以 5% 硫酸 乙醇 溶液 ,在 105 必 加 热 至 广 点 显 色 清 
晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜 
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其 匣 片 


色 的 斑点 。 

【检查 】 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 WI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (80 : 20) ;检测 波长 为 270nm。 理 论 板 
数 按 丹 参 酮 [ 。 峰 计算 应 不 低 于 3000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 丹 参 酮 A 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 置 棕色 量 瓶 中 ,加 甲醇 制 成 每 lml 含 20yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 10 片 , 除 去 包 衣 rt] ; 精 
密 称 定 , 研 细 , 取 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 
人 甲醇 25ml, 密 塞 , 称 定 重量 ,超声 处 理 ( 功 率 250W, 频 率 
33kHz)15 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 甲醇 补足 减 失 的 重量 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 丹参 以 丹参 酮 [LA(Cue HisOs ) 计 ,不 得 少 于 
0. 20mg。 

【功能 与 主治 〗 活血 化 瘀 。 用 于 瘀 血 内 停 所 致 的 胸 痹 ， 
症 见 胸 间 、 心 前 区 刺 痛 ; 冠 心病 心绞痛 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 6 一 8 片 ,一 日 3 次 。 

中 规格 〗 薄膜 衣 片 (1) 每 片 重 0.32g (2) 每 片 重 
0. 38g 国 [增订 ] 


【贮藏 】 密封 。 


颠 谢 请 


Diangie Pian 


【处 方 】 苏 茄 浸 襄 10g 

【 制 法 】 取 颠 茄 浸 育 , 加 辅料 适量 ,压制 成 1000 片 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 浅 棕 色 或 棕色 的 片 。 

【鉴别 取 本 品 20 片 , 研 细 , 加 浓 氨 试 液 1ml 和 乙醚 
30ml, 超声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 挥 干 , 残 渣 加 甲醇 0. 5ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 硫 酸 天 仙子 胺 对 照 品 、 硫 酸 阿 
托 品 对 照 品 ,分 别 加 甲醇 制 成 每 Iml 各 含 3mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Yi B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 
溶液 各 10 一 20m, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 丙酮 -水 - 
浓 氨 试 液 (90 : 7 : 3) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 100 一 
105C 干 燥 5 分 钟 , 放 冷 , 喷 以 稀 砚 化 馆 钾 试 液 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 硫酸 天 仙子 胺 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 ;再 喷 以 10% 亚 硝酸 钠 溶 液 ,放置 5 一 15 分 钟 , 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 硫酸 天 仙子 胺 对 照 品 相应 位 置 上 的 斑点 应 由 橘 
黄色 或 棕色 变 为 红 棕色 。 

【检查 】 阿托品 在 喷 以 10% 亚 硝酸 钠 溶 液 的 [鉴别 ] 
色谱 图 中 , 供 试 品 色 谱 中 的 主 斑 点 不 得 出 现 与 硫酸 阿托品 一 
致 的 灰 蓝 色 斑 点 。 

*。， 171 。 
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其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【特征 图 谱 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 YI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 为 流动 相 A,0.05% 磷 酸 溶液 为 流动 相 B， 
按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 344nm。 理 论 板 
数 按 东 黄 营 内 酷 峰 计算 应 不 低 于 5000。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~5 3 一 15 97—>85 
5~60 15 一 60 85—>40 


参照 物 溶液 的 制备 ” 取 东 芒 营 内 酯 对 照 品 适 量 ,精密 称 
定 , 加 50% 甲 醇 制 成 每 lml 含 ng 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 100 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 
密 称 取 约 相当 于 50 片 的 量 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 50% 
甲醇 25ml, 称 定 重 量 , 超 声 处 理 ( 功 率 400 双 ,频率 58kHz)15 
分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 50 巡 甲醇 补足 减 失 的 重量 , 播 匀 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 参照 物 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

供 试 品 特征 图 谱 中 应 有 6 个 特征 峰 , 与 参照 物 峰 相 应 的 
峰 为 S 峰 ,计算 各 特征 峰 与 S 峰 的 相对 保留 时 间 , 其 相对 保留 
时 间 应 在 规定 值 的 十 5% 之 内 。 规 定 值 为 0. 897( 峰 1) .0. 965 
( 峰 2) .1.000[ 峰 3(S)]、1.354( 峰 4)、1.473( 峰 5) 、1. 528( 峰 
6)。 计 算 峰 1、 峰 5 与 S 峰 的 相对 峰 面 积 , 峰 1 的 相对 峰 面 积 
不 得 小 于 0. 30, 峰 5 的 相对 峰 面积 不 得 小 于 0. 10。 


0 10 20 30 40 
对 照 特 征 图 谱 
峰 3(S) : 东 黄 劳 内 酯 
参考 色谱 柱 ; 月 旭 公 司 XB Cis (250X4. 5mm,5pm) 


【含量 测定 】 
VY DDD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -0. 25% 十 二 烷 基 磺 酸 钠 的 0.004% 磷 酸 溶 
液 (40 : 60) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 210nm。 理 论 板 数 按 硫酸 
天 仙子 胺 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 硫 酸 天 仙子 胺 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 50% 甲 醇 制 成 每 1ml 中 含 0. 2mg 的 溶液 , 即 得 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 (特征 图 谱 ] 项 下 供 
试 品 溶液 各 10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 生物 碱 以 硫酸 天 仙子 胺 (Ca Hee N; De ， 

。172 。 


硫酸 天 仙子 胺 ”有 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 


H:SO, ) 计 ,应 为 0.070 一 0. 120mg。 

东 黄 车 内 酯 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ” 同 [ 特 征 图 谱 ] 项 下 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 同 [ 特 征 图 谱 ] 项 下 参照 物 溶 液 的 
制备 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 对 照 品 溶液 与 [特征 图 谱 ] 项 下 的 
供 试 品 溶液 各 10pl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 片 含 东 芒 车 内 酯 (Co Hs 0) 不 得 少 于 
2. 2p8 。 国 [修订 ] 

【适应 症 】 抗 胆 碱 药 , 解 除 平 滑 肌 疼 挛 ,抑制 腺 体 分 泌 。 
用 于 胃 及 十 二 指 肠 演 疡 , 骨 肠 道 、 肾 、 胆 绞 痛 等 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 10~30mg, 一 日 30~90mg; 
极 量 ,一 次 50mg ,一 日 150mg。 

【注意 】 青光眼 患者 忌服 。 

【规格 】 每 片 含 颠 攻 浸 谊 10mg 

【贮藏 】 密封 。 


颠 茄 机 
Diangie Ding 


【处 方 】 颠 茄 草 1000g 

【 制 法 】 取 颠 茄 草 粗 粉 , 照 颠 茄 浸 襄 的 [ 制 法 ] 项 下 制 得 
笛 襄 ,测定 生物 碱 的 含量 后 ,加 85% 乙 醇 适量 ,并 用 水 稀释 ， 
使 含 生物 碱 和 乙醇 量 均 符合 规定 , 静 置 , 傣 澄 清 , 滤 过 , 即 得 。 


【性 状 】 本 品 为 棕 红 色 或 棕 绿 色 的 液体 ; 气 微 臭 。 
< 江上 鉴 别 】 取 本 品 7ml, 加 水 10ml, 加 浓 氨 试 液 1ml, 揪 


名 ,用 乙 配 30ml 振 摇 提 取 , 乙 醚 液 挥 干 ,残渣 加 甲醇 0. 5ml 使 
溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 硫 酸 天 仙子 胺 对 照 品 .硫酸 阿 托 
品 对 照 品 ,分 别 加 甲醇 制 成 每 1ml 各 含 3mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 WB) 试验, 吸取 上 述 三 种 溶 
液 各 10 一 20pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 丙酮 -水 - 浓 
氨 试 液 (90 : 7 : 3) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 100 ~ 
105 人 C 干 燥 5 分 钟 , 放 冷 , 喷 以 稀 碘 化 负 钾 试 液 。 供 试 品 色 谱 
中 ,在 与 硫酸 天 仙子 胺 对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 
的 斑点 ;再 喷 以 10% 亚 硝酸 钠 溶液 ,放置 5 一 15 分 钟 , 供 试 品 
色谱 中 ,在 与 硫酸 天 仙子 胺 对 照 品 相应 位 置 上 的 斑点 应 由 橘 
黄色 或 棕色 变 为 红 棕色 。 

【检查 】 阿托品 “在 喷 以 10% 亚 硝酸 钠 溶液 的 [鉴别 ] 
色谱 图 中 , 供 试 品 色 谱 中 的 主 斑 点 不 得 出 现 与 硫酸 阿托品 一 
致 的 灰 蓝 色 斑 点 。 


乙醇 量 应 为 60% 一 70%%( 附 录 区 MD) 。 
其 他 ”应 符合 醒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 N)。 


【特征 图 谱 】 上 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VDD) 测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 为 流动 相 A,0.05%% 磷 酸 溶液 为 流动 相 B， 
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按 下 表 中 的 规定 进行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 344nm。 理 论 板 
数 按 东 其 营 内 酯 峰 计算 应 不 低 于 5000 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~5 3>15 97 一 85 
5 一 60 15—>60 85-~40 


参照 物 溶 液 的 制备 ” 取 东 芒 营 内 酯 对 照 品 适 量 , 精 密 称 
定 , 加 50% 围 醇 制 成 每 Iml 含 10p8g 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸 取 参 照 物 溶液 与 供 试 品 溶液 名 
10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

供 试 品 特征 图 谱 中 应 有 6 个 特征 峰 , 与 参照 物 峰 相应 的 
峰 为 S 峰 ,计算 各 特征 峰 与 S 峰 的 相对 保留 时 间 ,其 相对 保留 
时 间 应 在 规定 值 的 土 5% 之 内 。 规 定 值 为 0. 897( 峰 1) .0. 965 
( 峰 2) 、1. 000[ 峰 3(S)]、1.354( 蜂 4) 、1.473( 峰 5)、1. 528( 峰 
6)。 计 算 峰 1、 峰 5 与 S 峰 的 相对 峰 面积 , 峰 1 的 相对 峰 面积 
不 得 小 于 0. 30, 峰 5 的 相对 峰 面积 不 得 小 于 0. 10。 


对 照 特征 图 谱 
峰 3(S) : 东 其 著 内 栈 
参考 色谱 柱 : 月 旭 公 司 XB Cis (250X4. 5mm, 5pm) 


【含量 测定 】 
VY 也) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 25%% 十 二 烷 基础 酸 钠 的 0.004% 磷 酸 溶 
液 (40 : 60) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm。 理 论 板 数 按 硫酸 
天 仙子 胺 峰 计算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 硫 酸 天 仙子 胺 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 50% 甲 醇 制 成 每 lml 中 含 0. 25mg 的 溶液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 [特征 图 谱 ] 项 下 供 
试 品 溶液 各 10p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 生物 碱 以 硫酸 天 仙子 胺 (Ca Hse Ns O。。 
H:SO, ) 计 ,应 为 0.25 一 0. 36mg 。 

东 黄 著 内 酯 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VI D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ” 同 [特征 图 谱 ] 项 下 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 同 [ 特 征 图 谱 ] 项 下 参照 物 溶液 的 


硫酸 天 仙子 胺 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 


制备 。 
测定 法 ”分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 [特征 图 谱 ] 项 下 的 
供 试 品 溶液 各 10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 lml 含 东 其 营 内 酷 (C。Hs O04) 不 得 少 于 
8. 0Rg 。@@[ 收 订 ] 
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【适应 症 】 抗 胆 碱 药 ,解除 平滑 肌 痉 挛 ,抑制 腺 体 分 沁 。 
用 于 胃 及 十 二 指 肠 溃疡 , 骨 肠 道 . 肾 . 胆 绞 痛 等 。 

【用 法 与 用 最 】 口服 。 常 用 量 : 一 次 0.3 一 lml, 一 日 
1 一 3ml; 极 量 : 一 次 1.5ml, 一 日 4.5ml。 


【注意 】 青光眼 患者 忌服 。 
【贮藏 】 遮光 ,密封 , 置 阴凉 处 。 
蔚 香 正气 口服 液 
Huoxiang Zhengqi Koufuye 
【处 方 】 苍术 80g 陈皮 80g 
厚 朴 ( 姜 制 )80g 白芷 120g 
人 茯苓 120g 大 腹 皮 120g 
生 半 夏 80g 甘草 浸 襄 10g 
广 旨 香油 0. 8ml 紫 苏 叶 油 0. 4ml 


【 制 法 】 以 上 十 味 , 厚 朴 加 60% 乙 醇 加 热 回 流 1 小 时 ， 
取 乙 醇 液 备用 ;苍术 、 陈 皮 、 和 白芷 加 水 蒸馏 ,收集 蒸 馆 液 ,蒸馏 
后 的 水 溶液 滤 过 ,备用 ;大 腹 皮 加 水 煎 煮 二 次 , 滤 过 ;茯苓 加 水 
煮沸 后 于 80 温 浸 二 次 , 滤 过 ; 生 半 夏 用 水 泡 至 透 心 后 , 另 加 
于 姜 6. 8g, 加 水 前 者 二 次 , 滤 过 。 合 并 上 述 各 滤液 ,浓缩 至 相 
对 密度 为 1. 10 一 1. 20(50C ) 的 清 膏 , 加 入 甘草 浸 襄 , 混 匀 ,加 
和 2 倍 量 乙醇 使 沉淀 , 滤 过 ,滤液 与 厚 朴 乙醇 提取 液 合并 , 回 
收 乙 醇 , 加 入 广 缆 香油 、 紫 苏 叶 油 及 上 述 蒸 馆 液 , 混 匀 ,加 水 使 
全 量 成 1025ml, 用 氢 氧 化 钠 溶 液 调节 pH 值 至 5.8 一 6. 2, 静 
置 , 滤 过 , 灌 装 , 灭 菌 , 即 得 。 

【性 状 】 本 品 为 棕色 的 澄清 液体 ; 味 辛 、 微 甜 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 20ml, 用 石油 醚 (30~60C ) 振 播 提 
取 2 次 ,每 次 25ml, 合 并 石油 醚 提取 液 ,低温 蒸 干 , 残 酒 加 乙 
酸 乙 酯 1ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 百 秋 李 醇 对 照 品 ， 
加 乙酸 乙 酯 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 。 再 取 厚 朴 酚 对 照 品 、 
和 厚 朴 酚 对 照 品 ,分 别 加 甲醇 制 成 每 1ml 含 lmg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 , 吸 取 供 试 品 
溶液 10p1、 对 照 品 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 
上 ,以 石油 醚 (60 一 90C )- 乙 酸 乙 酯 -甲酸 (85 : 15 : 2) 为 展开 
剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 喷 以 5% 香草 醋 硫 酸 溶液 ,在 100C 加 热 
至 斑点 显 色 清晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 百 秋 李 醇 对 照 品 色谱 
相应 的 位 置 上 , 显 相同 的 紫红 色 斑 点 ;在 与 厚 朴 酚 、 和 厚 朴 酚 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 的 斑点 。 

(2) 取 本 品 20ml, 加 乙醚 20ml, 振 摇 提 取 , 分 取 乙 醚 层 , 挥 
至 约 2ml, 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 欧 前 胡 素 对 照 品 , 加 乙醚 制 
成 每 Iml 含 Img 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 WE B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (4 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 
出 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (365nm) 下 检视 。 供 试 品 色 谱 中 ,在 与 
对 照 品 色谱 相应 的 位 置 上 , 显 相同 颜色 的 荧光 斑点 。 
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(3) 取 苍术 对 照 药材 1g, 加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 30 分 钟 ， 
滤 过 ,滤液 燕 干 ,残渣 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,作为 对 照 药材 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 WE B) 试 验 , 吸 取 [ 鉴 别 ](2) 项 下 供 试 品 溶 
液 及 上 述 对 照 药材 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 硅胶 G 薄 层 板 上 ， 
以 石油 醚 (60 一 90C)- 乙 酸 乙 酯 (19 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 
出 , 晾 干 , 喷 以 5% 对 二 甲 氨 基 莱 甲醛 的 10% 硫 酸 乙 醇 溶液 ， 
加 热 至 斑点 显 色 清 晰 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 对 照 药材 色谱 相 
应 的 位 置 上 , 显 相 同 的 一 个 污 绿色 主 斑点 。 

(4) 取 本 品 30ml," 用 稀 盐 酸 调节 pH 值 至 4.4 以 
下 ,mc 增订 ] 用 乙醚 振 扬 提 取 2 次 ,每 次 10ml, 弃 去 乙醚 液 , 用 水 
饱和 的 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 10ml, 合 并 正 丁 醇 液 ,用 水 
洗涤 2 次 ,每 次 10ml, 弃 去 水 液 , 正 丁 醇 液 燕 干 , 残 酒 加 甲醇 
2ml 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 甘 草 对 照 药材 1g, 加 乙醚 
20ml, 加 热 回 流 15 分 钟 , 滤 过 , 弃 去 乙醚 液 , 药 法 挥 干 溶剂 ,加 
甲醇 20ml, 超 声 处 理 30 分 钟 , 滤 过 ,滤液 蒸 于 ,残渣 加 水 20ml 
使 溶解 ,用 正 丁 醇 振 摇 提 取 3 次 , 同 法 制 成 对 照 药 材 溶液 。 
再 取 甘 草酸 铵 对 照 品 , 加 甲醇 制 成 每 1ml 仿 2mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 Wi B) 试 验 ,吸取 上 述 三 
种 溶液 各 4pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 
甲醇 - 氮 溶 液 (8 一 10) (5 : 1.5 : 2) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 防 
干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 色谱 中 ,在 与 "对 
照 药材 色谱 和 rg] 对 照 品 色 谱 相 应 的 位 置 上 , 显 相 同 颜色 
的 斑点 。 

(5) 取 本 品 15ml, 通 过 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 固 相 蔡 取 
小 柱 ( 先 依次 用 甲醇 10ml、 甲 醇 -水 (1 : 10)3ml 与 水 6ml 冲 
洗 ) ,用 水 3ml 冲洗 ,真空 抽 滤 3 分 钟 ,再 用 丙酮 洗 脱 ,收集 洗 
脱 液 2ml ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 紫 苏 烯 对 照 品 、 紫 苏 醛 对 照 
品 , 加 无 水 乙醇 制 成 每 1ml 含 紫 苏 烯 0. 1mg 与 紫 苏 醛 0. 2mg 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 WL EE) 试 
验 ,以 50% 莱 基 -50% 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 相 的 毛细 管 柱 ( 柱 
长 为 30m, 柱 内 径 为 0.25mm, 膜 厚度 为 0.25pm); 柱 温 为 程 
序 升温 :初始 温度 为 60C ,保持 1 分 钟 ,以 每 分 钟 4C 的 速率 
升温 至 150'C ,保持 1 分 钟 ,再 以 每 分 钟 15C 的 速率 升温 至 
250 ,保持 3 分 钟 ;分 流 比 20 : 1。 分 别 吸 取 对 照 品 溶液 与 
供 试 品 溶液 各 lp1l, 注 入 气相 色谱 仪 。 供 试 品 色谱 中 应 呈现 
与 对 照 品 色谱 峰 保留 时 间 相 同 的 色谱 峰 。 

【检查 】 相对 密度 ”应 不 低 于 1.01( 附 录 姓 A)。 

pH 值 应 为 4.5 一 6.5( 附 录 磷 G)。 

其 他 ”应 符合 合剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 ])。 

【含量 测定 】 厚 朴 ， 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 人 D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 - 异 丙 醇 -水 (36 : 21 : 36) 为 流动 相 ;检测 波 
长 为 294nm。 理 论 板 数 按 厚 朴 酚 峰 计算 应 不 低 于 5000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 厚 朴 酚 对 照 品 .和 厚 朴 酚 对 照 品 
适量 ,精密 称 定 ,分 别 加 甲醇 制 成 每 lml 含 厚 朴 酚 0. 1mg、 和 
厚 朴 酚 0.05mg 的 溶液 , 即 得 。 
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供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 5ml, 加 盐酸 2 滴 , 用 
三 握 甲 烷 振 摇 提 取 3 次 ,每 次 10ml, 合 并 三 氯 甲 烷 液 , 蒸 干 ， 
残渣 用 甲醇 溶解 ,转移 至 10ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 至 刻度 , 摇 匀 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 “分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
10uwl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 1ml 含 厚 朴 以 厚 朴 酚 (CCas His O: ) 与 和 厚 朴 酚 
(Cis His Oi ) 的 总 量 计 , 不 得 少 于 0. 30mg。 

陈皮 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 YI DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0.4%% 醋 酸 溶液 (35 : 65) 为 流动 相 ; 检 测 波 
长 为 283nm。 理 论 板 数 按 橙 皮 苷 峰 计 算 应 不 低 于 2000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 橙 皮 苷 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 制 成 每 lml 含 60yg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 10ml, 置 25ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
5 由 ,注入 液 相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 每 ml 含 陈皮 以 权 皮 苷 (Cas Hss O1s ) 计 ,不 得 少 于 
0. 10mg。 

【功能 与 主治 】 解 表 化 湿 ,理气 和 中 。 用 于 外 感 风 寒 .内 
伤 湿 灌 或 夏 伤 暑 湿 所 致 的 感冒 , 症 见 头痛 昏 重 、 胸 肪 癌 闽 、 腕 
腹胀 痛 、 呕 吐 泄 泻 ; 胃 肠 型 感冒 见 上 述 证 候 者 。 

【用 法 与 用 量 】 口服 。 一 次 5 一 10ml, 一 日 2 次 ,用 时 

【规格 〗 每 支 装 10ml 

【贮藏 】 密封 。 

附 : 紫 苏 叶 油 标 准 


紫 苏 叶 油 


本 品 为 唇 形 科 植物 紫 苏 Perilla frutescens (L. )Britt. 的 
干燥 叶 ( 或 带 嫩 枝 时 ) 经 水 蒸气 蒸馏 提取 的 挥发 油 。 

[性 状 ] 本 品 为 浅黄 色 或 黄色 的 澄清 液体 ,有 紫 苏 的 特异 
香气 , 味 微 辛 辣 。 露 置 空气 中 或 贮存 日 久 , 色 渐变 深 , 质 渐 浓 稠 。 

本 品 在 乙醇 .乙醚 或 石油 醚 中 易 溶 , 在 水 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 5g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 
适量 使 溶解 , 播 匀 ,20C 恒 温 1 小 时 , 定 容 至 刻度 ,依法 测定 
(附录 亚 EE) , 比 旋 度 应 为 一 96 "一 一 180"。 

折光 率 应 为 1. 485~1.495( 附 录 W F)。 

[鉴别 ] 取 本 品 约 30mg, 加 无 水 乙醇 -正己 烷 (1 : 1) 混 
合 溶液 1ml, 摇 匀 , 作 为 供 试 品 溶液 。 另 取 紫 苏 叶 油 对 照 提取 
物 30mg, 同 法 制 成 对 照 提取 物 溶液 。 再 取 紫 苏 醋 对 照 品 适 
量 ,加 无 水 乙醇 - 正 已 烷 (1 : 1) 混 合 溶液 制 成 每 lml 含 lmg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 VY E) 试 验 , 以 
交 联 5% 芋 基 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 相 的 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 
30m, 内 径 为 0. 32mm, 膜 厚度 为 0.25pm); 柱 温 为 程序 升温 : 
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获 香 正气 口服 液 


初始 温度 为 60'C ,保持 10 分 钟 , 以 每 分 钟 8 的 速率 升温 至 
115 ,保持 30 分 钟 ,再 以 每 分 钟 15 的 速率 升温 至 230%C， 
保持 5 分 钟 ,分流 比 30 : 1。 分别 吸取 以 上 三 种 溶液 各 1pl， 
注入 气相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 除 溶剂 峰 外 , 供 试 品 色 谱 中 应 
呈现 与 对 照 提取 物色 谱 蜂 保留 时 间 相 同 的 主 色谱 峰 , 与 对 照 
品 色谱 峰 保留 时 间 相 同 的 色谱 峰 。 

[检查 ] ”乙醇 中 的 不 溶 物 “” 取 本 品 lml, 加 乙醇 5ml, 播 
匀 ,溶液 应 淤 清 (25°C ) 。 

[含量 测定 ] 照 气相 色谱 法 (附录 VY EE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 交 联 5% 茶 基 甲 基 聚 硅 
氧 烷 为 固定 相 的 毛细 管 柱 ( 柱 长 为 30m, 柱 内 径 为 0. 32mm， 
膜 厚度 为 0. 25um) ; 柱 温 为 程序 升温 :初始 温度 为 60 ,保持 
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10 分 钟 ,以 每 分 钟 8C 的 速率 升温 至 115C ,保持 2 分 钟 ,再 
以 每 分 钟 30 它 的 速率 升温 至 230C ,保持 4 分 钟 ;分 流 比 15: 
1。 理 论 板 数 以 紫 苏 醛 峰 计算 应 不 低 于 50 000。 

对 照 品 溶液 的 制备 ” 取 紫 苏 醋 对 照 品 \ 紫 苏 烯 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 ,加 无 水 乙醇 -正己 烷 (1: 1) 混 合 溶液 制 成 每 
lml 分 别 含 紫 苏 醛 1mg、 紫 苏 烯 1mg 的 混合 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 约 20mg, 精 密 称 定 , 置 10ml 量 
瓶 中 ,加 无 水 乙醇 - 正 已 烷 (1 : 1) 混 合 溶液 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 “分 别 精密 吸取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 
lxl, 注 入 气相 色谱 仪 ,测定 , 即 得 。 

本 品 含 紫 苏 烯 (Co HeO) 不 得 少 于 20%; 含 紫 苏 醛 
《Cio HieO) 不 得 少 于 25%。 


。，17S 。 
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附录 了 E 国家 药品 标准 物质 通则 


国家 药品 标准 物质 系 指 供 国 家 法 定 药品 标准 中 药品 的 
物理 .化 学 及 生物 学 等 测试 用 ,具有 确定 的 特性 或 量 值 ,用 
于 校准 设备 .评价 测量 方法 、 给 供 试 药品 赋值 或 鉴别 用 的 
物质 。 

国家 药品 标准 物质 应 具备 稳定 性 、 均 匀 性 和 准确 性 。 

国家 药品 标准 物质 在 分 级 分 类 ,建立 使用、 稳定 性 监测 、 
标签 说 明 书 .储存 及 发 放 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 \ 国 家 药品 标准 物质 的 分 级 与 分 类 

国家 药品 标准 物质 共 分 为 两 级 。 

一 级 国家 药品 标准 物质 :具有 很 好 的 质量 特性 ,其 特征 量 
值 采 用 定义 法 或 其 他 精准 .可靠 的 方法 进行 计量 。 

二 级 国家 药品 标准 物质 :具有 良好 的 质量 特性 ,其 特征 量 
值 采 用 准确 、 可 靠 的 方法 或 直接 与 一 级 标准 物质 相 比 较 的 方 
法 进行 计量 。 

国家 药品 标准 物质 共 分 为 五 类 。 

标准 品 系 指 含有 单一 成 分 或 混合 组 分 ,用 于 生物 检 
定 ,抗生素 或 生化 药品 中 效 价 .毒性 或 含量 测定 的 国家 药品 标 
准 物 质 。 其 生物 学 活性 以 国际 单位 (IU)、 单 位 (U) 或 以 重量 
单位 (g,mg,ng) 表 示 。 

对 照 品 。 系 指 含 有 单一 成 分 .组 合成 分 或 混合 组 分 ,用 
于 化 学 药品 、 抗 生 素 .部 分 生化 药品 、 药 用 辅料 、 中 药材 ( 含 饮 
片 ) .提取 物 、 中 成 药 、 生 物 制品 (理化 测定 ) 等 检验 及 仪器 校准 
用 的 国家 药品 标准 物质 。 

对 照 提 取 物 系 指 经 特定 提取 工艺 制备 的 含有 多 种 主 
要 有 效 成 分 或 指标 性 成 分 ,用 于 中 药材 ( 含 饮 片 )、 提 取 物 .中 
成 药 等 鉴别 或 含量 测定 用 的 国家 药品 标准 物质 。 

对 照 药材 系 指 基 原 明确 ,. 药 用 部 位 准确 的 优质 中 药 
材 经 适当 处 理 后 ,用 于 中 药材 ( 含 饮 片 )、 提 取 物 .中 成 药 等 鉴 
别 用 的 国家 药品 标准 物质 。 

参考 品 。 系 指 用 于 定性 鉴定 微生物 (或 其 产物 ) 或 定量 
检测 某 些 制品 生物 效 价 和 生物 活性 的 国家 药品 标准 物质 ,其 
效 价 以 特定 活性 单位 表示 ;或 指 由 生物 试剂 .生物 材料 或 特异 
性 抗 血 清 制 备 的 用 于 疾病 诊断 的 参考 物质 。 

二 、 国 家 药品 标准 物质 的 建立 

建立 国家 药品 标准 物质 的 工作 包括 :确定 品种 、 获 取 候 选 
药品 标准 物质 、 确 定 标定 方案 .分 析 标 定 .审核 批准 和 分 包装 。 

1. 品种 的 确定 

除 另 有 规定 外 ,根据 国家 药品 标准 制定 或 修订 所 提出 的 
使 用 要 求 ( 品 种 .用途 等 ) ,确定 需要 制备 的 品种 。 

。， 176 。 


2. 候选 药品 标准 物质 的 获取 

候选 标准 品 、 对 照 品 及 参考 品 应 从 正常 工艺 生产 的 原料 中 
选取 一 批 质 量 满意 的 产品 或 从 中 药材 ( 含 饮 片 ) 中 提取 获得 。 

候选 对 照 提 取 物 应 从 基 原 明确 的 中 药材 ( 含 饮片 ) 或 其 他 
动 植物 中 提取 获得 。 

候选 对 照 药材 应 从 基 原 和 药 用 部 位 明确 的 中 药材 获得 。 

3. 国 家 药品 标准 物质 的 标定 

国家 药品 标准 物质 的 标定 须 经 3 家 以 上 国家 药品 监督 管 
理 部 门 认 可 的 实验 室 协作 完成 。 参 加 标定 单位 应 采用 统一 的 
设计 方案 、 统 一 的 方法 和 统一 的 记录 格式 ,标定 结果 应 经 统计 
学 处 理 ( 需 要 至 少 5 次 独立 的 有 效 结果 )。 国 家 药品 标准 物质 
的 标定 结果 一 般 采 用 各 参加 单位 标定 结果 的 均值 表示 。 

国家 药品 标准 物质 的 标定 包括 定性 鉴别 、 结 构 鉴 定 .纯度 
分 析 、 量 值 确定 和 稳定 性 考察 等 。 

4. 分 装 、 包 装 

国家 药品 标准 物质 的 分 包装 条 件 参照 药品 GMP 要 求 执行 ， 
主要 控制 分 包装 环境 的 温度 湿度 .光照 及 与 安全 性 有 关 的 因素 等 。 

国家 药品 标准 物质 采用 单 剂量 包装 形式 以 保证 使 用 的 可 
靠 性 。 包 装 容器 所 使 用 的 材料 应 保证 国家 药品 标准 物质 的 质量 。 

三 、 国 家 药品 标准 物质 的 使 用 

国家 药品 标准 物质 供 执行 国 家 法 定 药 品 标准 使 用 ,包括 
校准 设备 .评价 测量 方法 或 者 对 供 试 药品 进行 鉴别 或 赋值 等 。 

国家 药品 标准 物质 所 赋 量 值 只 在 规定 的 用 途中 使 用 有 
效 。 如 果 作 为 其 他 目的 使 用 ,其 适用 性 由 使 用 者 自行 决定 。 

国家 药品 标准 物质 单元 包装 一 般 供 一 次 使 用 ;标准 物质 
溶液 应 临 用 前 配制 。 否 则 ,使 用 者 应 证 明 其 适用 性 。 

四 、 国 家 药品 标准 物质 的 稳定 性 监测 

国家 药品 标准 物质 的 发 行 单位 应 建立 常规 的 质量 保障 体 
系 , 对 其 发 行 的 国家 药品 标准 物质 进行 定期 监测 ,确保 国家 药 
品 标准 物质 正常 储存 的 质量 。 如 果 发 现 国家 药品 标准 物质 发 
生 质 量 问题 ,应 及 时 公示 停止 该 批号 标准 物质 的 使 用 。 

五 国家 药品 标准 物质 的 储存 

国家 药品 标准 物质 的 储存 条 件 根 据 其 理化 特性 确定 。 除 
另 有 规定 外 ,国家 药品 标准 物质 一 般 在 室温 条 件 下 储存 。 

六 、 国 家 药品 标准 物质 的 标签 及 说 明 书 

国家 药品 标准 物质 的 标签 应 包括 国家 药品 标准 物质 的 名 
称 .编号 .批号 . 装 量 .用途 、 储 存 条 件 和 提供 单位 等 信息 ; 供 含 
量 测定 用 的 标准 物质 还 应 在 标签 上 标明 其 含量 信息 。 

国家 药品 标准 物质 的 说 明 书 除 提供 标签 所 标明 的 信息 
外 ,还 应 提供 有 关 国 家 药品 标准 物质 的 组 成 结构, 来源 等 信 
息 ,必要 时 应 提供 对 照 图 谱 。 


附录 XH 国家 药品 标准 
物质 制备 指导 原则 


本 指导 原则 用 于 规范 和 指导 国家 药品 标准 物质 的 制备 ， 
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附录 X 刀 日” 国家 药品 标准 物质 制备 指导 原则 


保证 国家 药品 标准 的 执行 。 

一 、 国 家 药品 标准 物质 品种 的 确定 

根据 国家 药品 标准 制定 及 修订 的 需要 ,确定 药品 标准 物 
质 的 品种 。 

二 、 候 选 国家 药品 标准 物质 原料 的 选择 

1. 原料 的 选择 应 满足 适用 性 .代表 性 及 可 获得 性 的 原则 。 

2. 原料 的 性 质 应 符合 使 用 要 求 。 

3, 原料 的 均匀 性 ,稳定 性 及 相应 特性 量 值 范围 应 适合 该 
标准 物质 的 用 途 。 

三 .候选 国家 药品 标准 物质 的 制备 

1. 根 据 候选 药品 标准 物质 的 理化 性 质 ,选择 合理 的 制备 
方法 和 工艺 流程 ,防止 相应 特性 量 值 的 变化 ,并 避免 被 污染 。 

2. 对 不 易 均 匀 的 候选 药品 标准 物质 ,在 制备 过 程 中 除 采 
取 必 要 的 均匀 措施 外 ,还 应 进行 均匀 性 初 检 。 

3. 对 相应 特性 量 值 不 稳定 的 候选 药品 标准 物质 ,在 制备 
过 程 中 应 考察 影响 稳定 性 的 因素 ,采取 必要 的 措施 保证 其 稳 
定性 ,并 选择 合适 的 储存 条 件 。 

4. 当 候 选 药品 标准 物质 制备 量 大 时 ,为 便于 保存 可 采取 
分 级 分 装 。 

5. 候选 药品 标准 物质 供应 者 须 具备 良好 的 实验 条 件 和 能 
力 ,并 应 提供 以 下 资料 。 

(1) 试 验方 法 、 量 值 .试验 重复 次 数 、 必 要 的 波谱 及 色谱 等 
资料 

〈2) 符 合 稳定 性 要 求 的 储存 条 件 (温度 .湿度 和 光照 等 ); 

〈3) 候 选 药品 标准 物质 引 湿性 研究 结果 及 说 明 ; 

(4) 加 速 稳定 性 研究 结果 ; 

(5) 有 关 物 质 的 鉴别 及 百分比 ,国家 药品 标准 中 主 组 分 的 
相对 响应 因子 等 具体 资料 ; 

(6) 涉 及 危害 健康 的 最 新 的 安全 性 资料 。 

四 候选 国家 药品 标准 物质 的 标定 

候选 药品 标准 物质 按 以 下 要 求 进行 标定 ,必要 时 应 与 国 
际 标准 物质 进行 比 对 。 

1. 化 学 结构 或 组 分 的 确证 

(1) 验 证 已 知 结构 的 化 合 物 需要 提供 必要 的 理化 参数 及 
波谱 数据 ,并 提供 相关 文献 及 对 比 数据 。 如 无 文献 记载 ,应 提 
供 完整 的 结构 解析 过 程 。 

(2) 对 于 不 能 用 现代 理化 方法 确定 结构 的 药品 标准 物质 ， 
应 选用 适当 的 方法 对 其 组 分 进行 确证 。 

2. 理化 性 质 检 查 

应 根据 药品 标准 物质 的 特性 和 具体 情况 确定 理化 性 质 检 
验 项 目 , 如 性 状 、 熔 点 、 比 旋 度 、 晶 型 以 及 干燥 失重 . 引 湿 性 等 。 

3. 纯度 及 有 关 物 质 检查 

应 根据 药品 标准 物质 的 使 用 要 求 确定 纯度 及 有 关 物 质 的 
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检查 项 ,如 反应 中 间 体 、 副 产物 及 相关 杂质 等 。 

4. 均匀 性 检验 

几 成 批 制 备 并 分 装 成 最 小 包装 单元 的 候选 药品 标准 物 
质 , 必 须 进 行 均匀 性 检验 。 对 于 分 级 分 装 的 候选 药品 标准 物 
质 , 凡 由 大 包装 分 装 成 最 小 包装 单元 时 , 均 应 进行 均匀 性 
检验 。 

5. 定 值 

符合 土 述 要 求 后 , 方 可 进行 定 值 。 

定 值 的 测量 方法 应 经 方法 学 考察 证 明 准 确 可 靠 。 应 
先 研究 测量 方法 ,测量 过 程 和 样品 处 理 过 程 所 固有 的 系统 
误差 和 随机 误差 ,如 溶解 .分 离 等 过 程 中 被 测 样品 的 污染 
和 损失 ;对 测量 仪器 要 定期 进行 校准 ,选用 具有 可 湖 源 的 
基准 物 ; 要 有 可 行 的 质量 保证 体系 ,以 保证 测量 结果 的 湖 
源 性 。 

(1) 定 值 原则 

在 测定 一 个 候选 化 学 标准 品 / 对 照 品 含量 时 ,水 分 有 机 
溶剂 .无 机 杂质 和 有 机 成 分 测定 结果 的 总 和 应 为 100%。 

(2) 选 用 下 列 方式 对 候选 药品 标准 物质 定 值 

@ 采 用 高 准确 度 的 绝对 或 权威 测量 方法 定 值 

测量 时 ,要 求 两 个 以 上 分 析 者 在 不 同 的 实验 装置 上 独立 
地 进行 操作 。 

@ 采 用 两 种 以 上 不 同 原理 的 已 知 准确 度 的 可 靠 方 法 
定 值 

研究 不 同 原理 的 测量 方法 的 精密 度 , 对 方法 的 系统 误差 
进行 估计 ,采取 必要 的 手段 对 方法 的 准确 度 进 行 验证 。 

图 多 个 实验 室 协作 定 值 

参加 协作 标定 的 实验 室 应 具有 候选 药品 标准 物质 定 值 的 
必 备 条 件 及 相关 实验 室 资 质 。 每 个 实验 室 应 采用 规定 的 测量 
方法 。 协 作 实 验 室 的 数目 或 独立 定 值 组 数 应 符合 统计 学 的 
要 求 。 

五 .候选 国家 药品 标准 物质 的 稳定 性 考察 

1. 候选 药品 标准 物质 应 在 规定 的 储存 或 使 用 条 件 下 , 定 
期 进行 相应 特性 量 值 的 稳定 性 考察 。 

2. 稳定 性 考察 的 时 间 间 隔 可 以 依据 先 密 后 琉 的 原则 。 在 
考察 期 间 内 应 有 多 个 时 间 间 隔 的 监测 数据 。 

(1) 当 候选 药品 标准 物质 有 多 个 特性 量 值 时 ,应 选择 易 变 
的 和 有 代表 性 的 特性 量 值 进行 稳定 性 考察 

《2) 选 择 不 低 于 定 值 方法 精密 度 和 具有 足够 灵敏 度 的 测 
量 方法 进行 稳定 性 考察 ; 

(3) 考 察 稳 定性 所 用 样品 应 从 总 样品 中 随机 抽取 ,抽取 的 
样品 数 对 于 总 体 样品 有 足够 的 代表 性 ; 

(4) 按 时 间 顺 序 进行 的 测量 结果 应 在 测量 方法 的 随机 不 
确定 度 范围 内 波动 。 
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附录 工 U 注射 剂 

注射 剂 系 指 饮片 经 提取 ,纯化 后 制 成 的 供 注入 体内 的 溶液 、 
乳 状 液 及 供 临 用 前 配制 成 溶液 的 粉末 或 浓 溶 液 的 无 菌 制剂 。 

注射 剂 可 分 为 注射 液 、 注 射 用 无 菌 粉末 和 注射 用 浓 溶 液 。 

注射 液 ”包括 溶液 型 或 乳 状 液 型 注射 液 ,可 用 于 肌 内 注 
射 .静脉 注射 或 静脉 滴 注 等 。 其 中 , 供 静 脉 滴 注 用 的 大 体积 
( 除 男 有 规定 外 ,一 般 不 小 于 100ml) 注 射 液 也 称 静 脉 输液 。 

注射 用 无 菌 粉 未 ” 系 指 供 临 用 前 用 适宜 的 无 菌 溶液 配制 
成 溶液 的 无 菌 粉末 或 无 菌 块 状 物 。 可 用 适宜 的 注射 用 溶剂 配 
制 成 注射 ,也 可 用 静脉 输液 配制 后 静脉 滴 注 。 无 菌 粉末 用 冷 
冻 干燥 法 或 喷雾 干燥 法 制 得 ;无 菌 块 状 物 用 冷冻 干燥 法 制 得 。 

注射 用 浓 溶液 系 指 临 用 前 稀释 供 静脉 滴 注 用 的 无 菌 浓 
溶液 。 

注射 剂 在 生产 与 贮藏 期 间 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 除 另 有 规定 外 ,饮片 应 按 各 品种 项 下 规定 的 方法 提 
取 、 纯 化 、 制 成 半成品 ,以 半成品 投料 配制 成 品 。 

二 ,溶液 型 注射 剂 应 澄明 。 乳 状 液 型 注射 剂 应 稳定 ,不 得 
有 相 分 离 现 象 , 不 得 用 于 椎 管 注射 ;静脉 用 乳 状 液 型 注射 液 中 
乳 滴 的 粒度 90% 应 在 lsm 以 下 ,不 得 有 大 于 5pm 的 乳 滴 。 
除 另 有 规定 外 ,静脉 输液 应 尽 可 能 与 血液 等 渗 。 

三 ,注射剂 所 用 的 原 辅料 应 从 来 源 及 工艺 等 生产 环节 进 
行 严格 控制 并 应 符合 注射 用 的 质量 要 求 。 注 射 剂 所 用 溶剂 必 
须 安全 无 害 , 并 不 得 影响 疗效 和 药品 质量 ,一 般 分 为 水 性 溶剂 
和 非 水 性 溶剂 。 水 性 溶剂 最 常用 的 为 注射 用 水 ,也 可 用 
0.9% 握 化 钠 溶 液 或 其 他 适宜 的 水 溶液 。 非 水 性 溶剂 常用 的 
为 植物 油 , 主 要 为 供 注射 用 的 大 豆油 ,其 他 还 有 乙醇 .丙二醇 、 
聚 乙 二 醇 等 溶剂 。 供 注射 用 的 非 水 性 溶剂 ,应 严格 限制 其 用 
量 , 并 应 在 品种 项 下 进行 相应 的 检查 。 

四 ,配制 注射 剂 时 ,可 根据 药物 的 性 质 加 入 适宜 的 附加 
剂 。 如 渗透 压 调节 剂 .pH 值 调节 剂 、 增 溶剂 . 抗 氧 剂 . 抑 菌 
剂 . 乳 化 剂 等 。 所 用 附加 剂 应 不 影响 药物 疗效 ,避免 对 检验 产 
生 干 扰 , 使 用 浓度 不 得 引起 毒性 或 明显 的 刺激 。 常 用 的 抗 氧 剂 
有 亚硫酸钠 、 亚 硫酸 氢 钠 和 焦 亚硫酸钠 ,一 般 浓度 为 0.1%~ 
0.2% ;常用 抑 菌 剂 为 0. 5%% 葵 酚 .0. 3% 甲 酚 .0.5%% 三 氯 权 丁 醇 
等 。 多 剂量 包装 的 注射 液 可 加 适宜 的 抑 菌 剂 , 抑 菌 剂 的 用 量 应 
能 抑制 注射 液 中 微生物 的 生长 ,加 有 抑 菌 剂 的 注射 液 , 仍 应 采 
用 适宜 的 方法 灭 菌 ,静脉 输液 与 脑 池内 、 硬 膜 外 、 椎 管内 用 的 注 
射 液 均 不 得 加 抑 菌 剂 。 除 另 有 规定 外 ,一 次 注射 量 超过 15ml 
的 注射 液 , 不 得 加 抑 菌 剂 。 

五 ,注射剂 常用 容器 有 玻璃 安 冰 .玻璃 瓶 .塑料 安 癌 .塑料 
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瓶 ( 袋 ) 等 。 容 器 的 密封 性 , 须 用 适宜 的 方法 确证 。 除 另 有 规 
定 外 ,容器 应 符合 有 关注 射 用 玻璃 容器 和 塑料 容器 的 国家 标 
准 规定 。 容 器 用 胶 塞 特别 是 多 剂量 包装 注射 剂 用 的 胶 塞 应 有 
足够 的 弹性 和 稳定 性 ,其 质量 应 符合 有 关 国 家 标准 规定 。 除 
另 有 规定 外 ,容器 应 足够 透明 ,以 便 内 容 物 的 检视 。 

六 .生产 过 程 中 应 尽 可 能 缩短 注射 剂 的 配制 时 间 ,防止 微 
生物 与 热 原 的 污染 及 药物 变质 。 静 脉 输液 的 配制 过 程 更 应 严 
格 控制 。 制 备 乳 状 液 型 注射 液 过 程 中 ,应 采取 必要 的 措施 , 保 
证 粒子 大 小 符合 质量 标准 的 要 求 。 注 射 用 无 菌 粉 末 应 按 无 菌 
操作 制备 。 注 射 剂 必要 时 应 进行 相应 的 安全 性 检查 ,如 异常 
毒性 .过 敏 反应 .溶血 与 凝聚 . 降 压 物质 . 热 原 或 细菌 内 毒素 
等 , 均 应 符合 要 求 。 

七 、 灌 装 标示 装 量 不 大 于 50ml 的 注射 剂 时 ,应 按 下 表 适 
当 增 加 装 量 。 除 另 有 规定 外 ,多 剂量 包装 的 注射 剂 ,每 一 容器 
的 装 量 不 得 超过 10 次 注射 量 ,增加 装 量 应 能 保证 每 次 注射 用 
量 。 


标示 装 量 /ml 


接触 空气 易 变质 的 药物 ,在 灌 装 过 程 中 ,应 排除 容器 内 空 
气 ,可 填充 二 氧化 碳 或 氮 等 气体 ,立即 熔 封 或 严 封 。 

八 . 熔 封 或 严 封 后 ,一 般 应 根据 药物 性 质 选 用 适宜 的 方法 
和 条 件 及 时 灭 菌 , 以 保证 制 成 品 无 菌 。 注 射 剂 在 灭 菌 时 或 灭 
菌 后 ,应 采用 减 压 法 或 其 他 适宜 的 方法 进行 容器 检 漏 。 

九 、 除 另 有 规定 外 ,注射 剂 应 遮光 贮存 。 

十 .注射剂 所 用 辅料 ,在 标签 或 说 明 书 中 应 标明 其 名 称 ， 
抑 菌 剂 还 应 标明 浓度 ;注射 用 无 菌 粉末 应 标明 注射 用 溶剂 。 

十 一 ` 用 于 配制 注射 剂 前 的 半成品 ,应 检查 重金 属 . 砷 盐 ， 
除 另 有 规定 外 , 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 (附录 区 下 第 二 
法 ), 含 砷 盐 不 得 过 百 万 分 之 二 (附录 区 下 第 一 法 ) 。 本 检查 
需 进行 有 机 破坏 。 

除 男 有 规定 外 ,注射 剂 应 进行 以 下 相应 检查 。 

【 装 量 】 注射 液 和 注射 用 浓 溶 液 照 下 述 方法 检查 ,应 符 
合 规定 。 

检查 法 ”标示 装 量 不 大 于 2ml 者 取 供 试 品 5 支 ,2ml 以 
上 至 50ml 者 取 供 试 品 3 支 ; 开 启 时 注意 避免 损失 ,将 内 容 物 
分 别 用 相应 体积 的 干燥 注射 器 及 注射 针头 抽 尽 ,然后 注入 经 
标 化 的 量 入 式 量 简 内 ( 量 简 的 大 小 应 使 待 测 体积 至 少 占 其 额 
定 体积 的 40%) ,在 室温 下 检视 。 测 定 油 溶液 的 装 量 时 ,应 先 
加 温 摇 匀 ,再 用 干燥 注射 器 及 注射 针头 抽 尽 后 , 同 前 法 操作 ， 
放 冷 ,检视 ,每 支 的 装 量 均 不 得 少 于 其 标示 量 。 


hnlln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 


htt p: / /www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


标示 装 量 为 50ml 以 上 的 注射 液 及 注射 用 浓 溶 液 照 最 低 
装 量 检查 法 (附录 页 C) 检 查 ,应 符合 规定 。 

【 装 量 差异 】 除 另 有 规定 外 ,注射 用 无 菌 粉 末 照 下 述 方 
法 检查 ,应 符合 规定 。 

检查 法 ” 取 供 试 品 5 瓶 ( 支 ), 除 去 标签 . 铝 盖 ,容器 外 辟 
用 乙醇 擦 净 ,干燥 ,开启 时 注意 避免 玻璃 屑 等 异物 落 人 容器 
中 ,分 别 迅 速 精密 称 定 , 倾 出 内 容 物 ,容器 用 水 或 乙醇 洗 净 ,在 
适宜 条 件 下 干燥 后 ,再 分 别 精密 称 定 每 一 容器 的 重量 , 求 出 每 
瓶 ( 支 ) 的 装 量 与 平均 装 量 。 每 瓶 ( 支 ) 装 量 与 平均 装 量 相 比 
较 , 应 符合 表 中 规定 。 如 有 1 瓶 ( 支 ) 不 符合 规定 ,应 另 取 10 
瓶 ( 支 ) 复 试 , 均 应 符合 规定 。 


平均 装 量 装 量 差异 限度 
0.05g 及 0.05g 以 下 土 15% 
0.05g 以 上 至 0. 15g 土 10% 
0.15g 以 上 至 0. 50g 土 ?% 
0. 50g 以 上 土 5% 


几 规 定 检 查 含量 均匀 度 的 注射 用 无 菌 粉末 ,一 般 不 再 进 
行 装 量 差 异 检 查 。 

【渗透 压 摩尔 浓度 】 除 另 有 规定 外 ,静脉 输液 及 椎 管 注 
射 用 注射 液 按 各 品种 项 下 的 规定 , 照 渗 透 压 摩尔 浓度 测定 法 
(附录 LFF) 检查 ,应 符合 规定 。 

【可 见 异 物 】 除 另 有 规定 外 , 照 可 见 异 物 检查 法 (附录 
XL C) 检 查 ,应 符合 规定 。 

【不 溶性 微粒 】 除 另 有 规定 外 ,溶液 型 静脉 用 注射 液 . 溶 
液 型 静脉 用 注射 用 无 菌 粉末 及 注射 用 浓 溶 液 照 不 溶性 微粒 检 
查 法 (附录 区 R) 检 查 ,应 符合 规定 。 

【有 关 物 质 】 按 各 品种 项 下 规定 , 照 注射 剂 有 关 物 质 检 
查 法 (附录 并 S) 检 查 ,应 符合 有 关 规 定 。 

[重金 属 及 有 害 元 素 残 留 量 】 除 另 有 规定 外 , 照 铅 、 
锅 、 砷 .未 、 铜 测定 法 (附录 区 B) 检 查 , 按 各 品种 项 下 每 日 最 大 
使 用 量 计 算 , 铝 不 得 超过 12yg, 饥 不 得 超过 3pg, 砷 不 得 超过 
6pg, 来 不 得 超过 2ug, 铜 不 得 超过 150yg 。 曙 [增订 ] 

【无 菌 】 照 无 菌 检查 法 (附录 通 B) 检 查 , 应 符合 规定 。 

【 热 原 ] 或 [细菌 内 毒素 】 除 另 有 规定 外 ,静脉 用 注射 剂 
按 各 品种 项 下 的 规定 , 照 热 原 检查 法 (附录 了 和 A) 或 细菌 内 
毒素 检查 法 (附录 X D) 检 查 , 应 符合 规定 。 


附录 了 B 药材 和 饮片 检定 通则 


药材 和 饮片 的 检定 包括 “性 状 ”“ 鉴 别 ” “检查 ”“ 温 出 
物 测定 ”“ 含 量 测定 ”等 。 检 定时 应 注意 下 列 有 关 的 各 项 规定 。 

一 ,检验 样品 的 取样 应 按 药材 和 饮片 取样 法 (附录 了 A) 
的 规定 进行 ,mr[ 妈 订 ] 

二 ,为 了 正确 检验 ,必要 时 可 用 符合 本 版 药典 规定 的 相应 
标本 作对 照 。 

三 , 供 试 品 如 已 破碎 或 粉碎 , 除 “ 性 状 ”“ 显 微 鉴别 ”项 可 
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附录 开 B 药材 和 饮片 检定 通则 


不 完全 相同 外 ,其 他 各 项 应 符合 规定 。 

上 四 “性 状 ” 系 指 药材 和 饮片 的 形状 、 大 小 、 表 面 ( 色 泽 与 
特征 )、 质 地 、 断 面 ( 折 断面 或 切断 面 ) 及 气味 等 特征 。 性 状 的 
观察 方法 主要 用 感官 来 进行 ,如 眼看 ( 较 细 小 的 可 借助 于 扩大 
镜 或 体 视 显微镜 ) 、 手 摸 、 鼻 闻 .\ 口 党 等 方法 ,rv 订 ] 

1. 形状 是 指 药材 和 饮片 的 外 形 。 观 察 时 一 般 不 需 预 处 
理 ,如 观察 很 争 缩 的 全 草 、 叶 或 花 类 时 ,可 先 浸 湿 使 软化 后 , 展 
平 , 观 察 。 观 察 某 些 果 实 ,种子 类 时 ,如 有 必要 可 浸 软 后 , 取 下 
果皮 或 种 皮 , 以 观察 内 部 特征 。 

2， 大 小 是 指 药材 和 饮片 的 长 短 .粗细 (直径 ) 和 厚薄 。 一 
般 应 测量 较 多 的 供 试 品 ,可 允许 有 少量 高 于 或 低 于 规定 的 数 
值 。 测 量 时 应 用 毫米 刻度 尺 。 对 细小 的 种 子 或 果实 类 ,可 将 每 
10 粒 种 子 紧 密 排 成 一 行 ,测量 后 求 其 平均 值 。 测 量 时 应 用 毫 
米 刻 度 尺 。 

3. 表面 是 指 在 日 光 下 观察 药材 和 饮片 的 表面 色泽 (颜色 
及 光泽 度 ) ;如 用 两 种 色调 复合 描述 颜色 时 ,以 后 一 种 色调 为 
主 , 例 如 黄 棕色 , 即 以 棕色 为 主 ;以 及 观察 药材 和 饮片 表面 的 
光滑 .粗糙 、 皮 孔 、 皱 纹 、 附 属 物 等 外 观 特征 。 观 察 时 , 供 试 品 
一 般 不 作 预 处 理 。 

4. 质 地 是 指 用 手 折断 药材 和 饮片 时 的 感官 感觉 。 

斯 面 是 指 在 日 光 下 观察 药材 和 饮片 的 断面 色泽 (颜色 及 
光泽 度 ) ,以 及 断面 特征 。 如 折断 面 不 易 观 察 到 纹理 ,可 前 平 
后 进行 观察 。 

5. 气味 是 指 药材 和 饮片 的 嗅 感 与 味 感 。 嗅 感 可 直接 嗅 
闻 ,或 在 折断 、 破 碎 或 搓 揉 时 进行 。 必 要 时 可 用 热 水 湿 润 后 检 
查 。 味 感 可 取 少 量 直 接口 党 ,或 加 热 水 浸 泡 后 尝 浸 出 液 。 有 
毒药 材 和 饮片 如 需 尝 味 时 ,应 注意 防止 中 毒 。 

6, 药材 和 饮片 不 得 有 虫 蛙 ,发 老 及 其 他 物质 污染 等 异常 现象 。 

五 “鉴别 ? 系 指 检验 药材 和 饮片 真实 性 的 方法 ,包括 经 验 
鉴别 、 显 微 鉴 别 、 理 化 鉴别 聚合 酶 链 式 反应 法 等 。 

1. 经 验 鉴别 系 指 用 简便 易 行 的 传统 方法 观察 药材 和 饮 
片 的 颜色 变化 、 浮 沉 情况 以 及 爆 鸣 、 色 焰 等 特征 。 

2. 显 微 鉴别 法 系 指 用 显微镜 对 药材 和 饮片 的 切片 、 粉 
未 、 解 离 组 织 或 表面 以 及 含有 饮片 粉末 的 制剂 进行 观察 ,并 根 
据 组 织 、 细 胞 或 内 含 物 等 特征 进行 相应 鉴别 的 方法 。 照 显 微 
鉴别 法 (附录 开 C 〇 项 下 的 方法 制 片 观 察 。 

3. 理化 鉴别 系 指 用 化 学 或 物理 的 方法 ,对 药材 和 饮片 中 
所 含 某 些 化 学 成 分 进行 的 鉴别 试验 。 包 括 一 般 鉴 别 、 光 谱 及 
色谱 鉴别 等 方法 。 和 [从 i] 

(1) 如 用 荧光 法 鉴别 ,将 供 试 品 ( 包 括 断 面 、 浸 出 物 等 ) 或 
经 酸 . 碱 处 理 后 , 置 紫 外 光 灯 下 约 10cm 处 观察 所 产生 的 荧 
光 。 除 另 有 规定 外 ,紫外 光 灯 的 波长 为 365nm。 

《2) 如 用 微量 升华 法 鉴别 , 取 金 属 片 或 载 玻 片 , 置 石棉 网 
上 ,金属 片 或 载 玻 片上 放 一 高 约 8mm 的 金属 圈 , 圈 内 放置 适 
量 供 试 品 粉末 , 圈 上 覆盖 载 玻 片 ,在 石棉 网 下 用 酒精 灯 组 缓 加 
热 , 至 粉末 开始 变焦 ,去 火 待 冷 , 载 玻 片上 有 升华 物 凝 集 。 将 
载 玻 片 反 转 后 , 置 显 微 镜 下 观察 结晶 形状 、 色 泽 ,或 取 升 华 物 
.179 。 
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附录 本 C 显 微 鉴别 法 


加 试 液 观察 反应 。 

《3) 如 用 光谱 和 色谱 鉴别 ,常用 的 有 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 、 
红外 分 光 光 度 法 、 薄 层 色谱 法 、 高 效 液 相 色谱 法 ,气相 色谱 法 等 。 

4. 聚合 酶 链 式 反应 法 是 指 通过 比较 药材 及 饮片 间 
DNA 分 子 遗传 多 样 性 差异 来 鉴别 药材 的 方法 .ci] 

六“ 检查” 系 指 对 药材 和 饮片 的 纯净 程度 ,可 溶性 物质 .有 
害 或 有 毒物 质 进行 的 限量 检查 ,包括 水 分 、 灰 分、 杂质 、 毒 性 成 分 、 
重金 属 及 有 害 元 素 、 二 氧化 硫 残 留 .农药 残留 . 黄 曲 霉 毒素 等 。 

除 另 有 规定 外 ,饮片 水 分 通常 不 得 过 13%:; 药 导 杂 质 通 
常 不 得 过 3% ;药材 及 饮片 (矿物 类 除外 ) 的 二 氧化 硫 残留 量 
不 得 过 150 mg/kg 。 田 [修订 ] 

七 “浸出 物 测定 ” 系 指 用 水 或 其 他 适宜 的 溶剂 对 药材 和 
饮片 中 可 溶性 物质 进行 的 测定 。 

八 “ 含 量 测定 ” 系 指 用 化 学 、 物 理 或 生物 的 方法 ,对 供 试 
品 含 有 的 有 关 成 分 进行 检测 。 

【注意 】 (1) 进 行 测定 时 , 需 粉 碎 的 药材 和 饮片 ,应 按 正 
文 标准 项 下 规定 的 要 求 粉 碎 过 得 ,并 注意 混 匀 。 

(2) 检 查 和 测定 的 方法 按 正文 标准 项 下 规定 的 方法 或 指 
定 的 有 关 附 录 方 法 进行 。 

(3) 药 材 炮 制 项 下 仅 规定 除去 杂质 的 炮制 品 , 除 男 有 规定 
外 ,应 按 药材 标准 检验 。 

附录 IC 显 微 鉴别 法 

显 微 鉴别 法 系 指 用 显微镜 对 药材 (饮片 ) 切 片 .粉末 、 解 离 
组 织 或 表面 制 片 及 含 饮片 粉末 的 制剂 中 饮片 的 组 织 、 细 胞 或 
内 含 物 等 特征 进行 鉴别 的 一 种 方法 。 鉴 别 时 选择 具有 代表 性 
的 供 试 品 , 根 据 各 品种 鉴别 项 的 规定 制 片 。 制 剂 根 据 不 同 剂 
型 适当 处 理 后 制 片 。 

一 、 药 材 ( 饮 片 ) 显 微 制 片 

1. 横 切 片 或 维 切 片 制 片 ” 取 供 试 品 欲 观察 部 位 ,经 软化 
处 理 后 ,用 徒手 或 滑 走 切片 法 , 切 成 10~20pm 的 薄片 ,必要 
时 可 包 埋 后 切片 。 选 到 平整 的 薄片 置 载 玻 片上 ,根据 观察 对 
象 不 同 , 滴 加 甘油 醋酸 试 液 . 水 合 氯 醛 试 液 或 其 他 试 液 1 一 2 
滴 , 盖 上 盖 玻 片 。 必 要 时 滴 加 水 合 氯 醛 试 液 后 ,在 酒精 灯 上 加 
热 透 化 ,并 滴 加 甘油 乙醇 试 液 或 稀 甘 油 , 盖 上 盖 玻 片 。 

2. 粉末 制 片 供 试 品 粉末 过 四 或 五 号 得 gcwyr] , 挑 取 少 
许 置 载 玻 片 上 , 滴 加 甘油 醋酸 试 液 . 水 合 氯 醛 试 液 或 其 他 适宜 
的 试 液 , 盖 上 盖 玻 片 。 必 要 时 , 按 上 法 加 热 透 化 。 

3. 表面 制 片 ”将 供 试 品 湿润 软化 后 , 剪 取 欲 观察 部 位 约 
4mm’ ,一 正 一 反 置 载 玻 片上 ,或 撕 取 表皮 ,加 适宜 的 试 液 或 加 
热 透 化 后 , 盖 上 盖 玻 片 。 

4. 解 离 组织 制 片 ”将 供 试 品 切 成 长 约 5mm、 直 径 约 2mm 
的 段 或 厚 约 lmm 的 片 ,如 供 试 品 中 薄 壁 组 织 占 大 部 分 , 木 化 组 
织 少 或 分 散 存 在 ,采用 氢气 化 钾 法 , 若 供 试 品质 地 坚硬 , 木 化 组 
织 较 多 或 集成 较 大 群 束 ,采用 硝 铬 酸 法 或 毛 酸 钾 法 。 

(1) 所 氧化 钾 法 “将 供 试 品 置 试 管 中 , 加 5% 氨 氧化 钾 溶 

。 180 。 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


液 适 量 ,加 热 至 用 玻璃 棒 挤 压 能 离散 为 止 , 倾 去 碱 液 ,加 水 洗涤 
后 , 取 少 量 置 载 玻 片上 ,用 解剖 针 据 开 , 滴 加 稀 甘 油 , 盖 上 盖 玻 片 。 

(2) 确 铬 酸 法 ”将 供 试 品 置 试管 中 ,加 硝 铬 酸 试 液 适 量 ， 
放置 至 用 玻璃 棒 挤 压 能 离散 为 止 , 倾 去 酸 液 ,加 水 洗涤 后 , 照 
上 法 装 片 。 

(3) 毛 酸 钾 法 “将 供 试 品 置 试 管 中 , 加 硝酸 溶液 (1-2) 及 
氯酸钾 少量 , 缓 组 加热, 待产 生 的 气泡 渐 少 时 ,再 及 时 加 入 毛 
酸 钾 少量 ,以 维持 气泡 稳定 地 发 生 , 至 用 玻璃 棒 挤 压 能 离散 为 
止 , 倾 去 酸 液 ,加 水 洗涤 后 , 照 上 法 装 片 。 

5. 花粉 粒 与 孢子 制 片 ” 取 花粉 .花药 (或 小 的 花 )、 孢 子 
或 孢子 囊 群 (干燥 的 供 试 品 浸 于 冰 醋 酸 中 软化 ), 用 玻璃 棒 研 
碎 , 经 纱布 过 滤 至 离心 管 中 , 离 心 , 取 沉淀 加 新 配制 的 醋 酝 与 
硫酸 (9 : 1) 的 混合 液 1 一 3ml, 置 水 滩 上 加 热 2 一 3 分 钟 , 离 
心 , 取 沉淀 ,用 水 洗涤 2 次 , 取 沉 淀 少量 置 载 玻 片上 , 滴 加 水 合 
毛 醛 试 液 , 盖 上 盖 玻 片 ,或 加 50% 甘 油 与 1% 莱 酚 各 1 一 2 滴 ， 

品 红 甘油 胶 [ 取 明胶 1g, 加 水 6ml, 浸 泡 至 溶化 ,再 加 甘油 
7ml, 加 热 并 轻 轻 搅拌 至 完全 混 匀 , 用 纱布 过 滤 至 培养 下 中 ,加 
碱 性 品 红 溶液 ( 碱 性 品 红 0. 1g, 加 无 水 乙醇 600ml 及 樟 油 
80ml, 溶 解 ) 适 量 , 混 匀 ,凝固 后 即 得 ] 封 藏 。 

6. 磨 片 制 片 ”坚硬 的 动物 .矿物 类 药 , 可 采用 磨 片 法 制 
片 。 选 取 厚 度 约 1 一 2mm 的 供 试 材料 , 置 粗 磨 石 (或 磨砂 玻璃 
板 ) 上 ,加 适量 水 ,用 食指 .中 指 夹 住 或 压 住 材料 ,在 磨 石上 往 
返 磨 磊 , 待 两 面 磨 平 , 且 厚 度 约 数 百 微米 时 ,将 材料 移 置 细 磨 
石上 ,加 水 ,用 软木 塞 压 在 材料 上 ,往返 磨 大 至 透明 ,用 水 冲 
洗 , 再 用 乙醇 处 理 和 甘油 乙醇 试 液 装 片 。 

二 、 含 饮片 粉末 的 制剂 显 微 制 片 

按 供 试 品 不 同 剂型 ,散剂 . 胶 误 剂 (内 容 物 为 颗粒 状 , 应 研 
细 ), 可 直接 取 适 量 粉末 ; 片 剂 取 2~3 片 ,水 丸 、 糊 丸 、 水 蜜 丸 、 
锭 剂 等 ( 包 衣 者 除去 包 衣 ), 取 数 丸 或 1 一 2 锭 ,分 别 置 乳 钵 中 
研 成 粉末 , 取 适 量 粉末 ; 蜜 丸 应 将 药丸 切 开 ,从 切面 由 外 至 中 
央 挑 取 适 量 样品 或 用 水 脱 蜜 后 ,吸取 沉淀 物 少 量 。 根 据 观 察 
对 象 不 同 ,分 别 按 粉 末 制 片 法 制 片 (1 一 5 片 ) 。 

三 、 细 胞 壁 性 质 的 鉴别 

1. 木质 化 细胞 壁 ”加 间 葵 三 酚 试 液 1 一 2 滴 , 稍 放置 ,加 
盐酸 1 滴 , 因 木质 化 程度 不 同 , 显 红色 或 紫红 色 。 

2. 木 栓 化 或 角质 化 细胞 壁 ”加 苏丹 焉 试 液 , 稍 放 置 或 微 
热 , 显 橘红 色 至 红色 。 

3. 纤维 素 细 胞 壁 ”加 氯 化 锌 碘 试 液 ,或 先 加 碘 试 液 湿润 
后 , 稍 放置 ,再 加 硫酸 溶液 (33 一 50), 显 蓝 色 或 紫色 。 

4. 硅 质 化 细胞 壁 ” 加 硫酸 无 变化 。 

四 、 细 胞 内 含 物性 质 的 鉴别 

1. 淀粉 粒 

(1) 加 碘 试 液 , 显 蓝 色 或 紫色 。 

(2) 用 甘油 醋酸 试 液 装 片 , 置 偏光 显微镜 下 观察 ,未 糊 化 
的 淀粉 粒 显 偏光 现象 ;已 糊 化 的 无 偏光 现象 。 

2. 糊 粉 粒 

(1) 加 碘 试 液 , 显 棕色 或 黄 棕色 。 
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(2) 加 硝酸 汞 试 液 , 显 砖 红色 。 材 料 中 如 含有 多 量 脂肪 
油 , 应 先 用 乙醚 或 石油 醚 脱脂 后 进行 试验 。 

3. 脂肪 油 ,挥发 油 、 树 脂 

(1) 加 苏丹 焉 试 液 , 显 橘红 色 、 红 色 或 紫红 色 。 

(2) 加 90% 乙 醇 ,脂肪 油 和 树脂 不 溶解 (万 麻油 及 巴豆 油 
例外 ) ,挥发 油 则 溶解 。 

4. 菊 糖 ”加 10%a- 蔡 酚 乙 醇 溶 液 ,再 加 硫酸 , 显 紫 红色 
并 溶解 。 

5. 符 液 ”加 钉 红 试 液 , 显 红色 。 

6. 草酸 钙 结晶 

(1) 加 稀 醋酸 不 溶解 ,加 稀 盐 酸 溶解 而 无 气泡 发 生 。 

(2) 加 硫酸 溶液 (1 一 2) 逐 渐 溶 解 ,片刻 后 析出 针 状 硫酸 钙 


7. 碳酸 钙 结晶 ( 钟 乳 体 ) 
发 生 。 

8、 硅 质 ”加 硫酸 不 溶解 。 

五 、 显 微 测量 

系 指 用 目镜 测 微 尺 ,在 显微镜 下 测量 细胞 及 细胞 内 含 物 
等 的 大 小 。 

1. 目镜 测 微 尺 ” 放 在 目镜 简 内 的 一 种 标尺 ,为 一 个 直径 
18~20mm 的 贺 形 玻璃 片 ,中 央 刻 有 精确 等 距离 的 平行 线 刻 
度 , 常 为 50 格 或 100 格 ( 如 图 1)。 


加 稀 盐 酸 溶解 ,同时 有 气泡 


0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 


He 
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图 1 目镜 测 微 尺 


2. 载 物 台 测 微 尺 “在 特制 的 载 玻 片 中 央 粘 贴 一 刻 有 精细 
尺度 的 圆 形 玻 片 。 通 常 将 长 Imm( 或 2mm) 精 确 等 分 成 100( 或 
200) 小 格 ,每 1 小 格 长 为 10km, 用 以 标定 目镜 测 微 尺 (如 图 2) 。 


图 2 载 物 台 测 微 尺 


3. 目镜 测 微 尺 的 标定 ”用 以 确定 使 用 同一 显微镜 及 特 
定 倍数 的 物镜 、 目 镜 和 镜 简 长 度 时 ,目镜 测 微 尺 上 每 一 格 所 代 
表 的 长 度 。 

取 载 物 台 测 微 尺 置 显微镜 载 物 台 上 ,在 高 倍 物镜 (或 低 们 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南 国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


附录 于 ”一般 鉴别 试验 
物镜 ) 下 ,将 测 微 尺 刻度 移 至 视野 中 央 。 将 目镜 测 微 尺 ( 正 面 
向 上 ) 放 人 目镜 镜 简 内 ,旋转 目镜 ,并 移动 载 物 台 测 微 尺 ,使 目 
镜 测 微 尺 的 “0” 刻 度 线 与 载 物 台 测 微 尺 的 某 刻 度 线 相 重合 , 然 
后 再 找 第 二 条 重合 刻度 线 , 根 据 两 条 重合 线 间 两 种 测 微 尺 的 
小 格 数 ,计算 出 目镜 测 微 尺 每 一 小 格 在 该 物镜 条 件 下 相当 的 
长 度 C(km) ,如 图 3 所 示 , 目 镜 测 微 尺 77 个 小 格 (0 一 77) 与 载 
物 台 测 微 尺 的 30 个 小 格 (0.7 一 1. 0) 相 当 , 已 知 载 物 台 测 微 尺 
每 一 小 格 的 长 度 为 10um。 目 镜 测 微 尺 每 一 小 格 长 度 为 ， 
10pmX30 二 77 一 3.8pm。 
当 测 定时 要 用 不 同 的 放大 倍数 时 ,应 分 别 标定 。 


人 
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图 3 表示 视野 中 目镜 测 微 尺 与 载 物 台 测 微 尺 的 重合 线 


4. 测量 方法 ”将 需 测量 的 目的 物 显 微 制 片 置 显微镜 载 物 
台 上 ,用 目镜 测 微 尺 测量 目的 物 的 小 格 数 , 乘 以 上 述 每 一 小 格 
的 微米 数 。 通 常 是 在 高 倍 镜 下 测量 ,但 欲 测 量 较 长 的 目的 物 ， 
如 纤维 .导管 . 非 腺 毛 等 的 长 度 时 , 需 在 低 倍 镜 下 测量 。 记 录 最 
大 值 与 最 小 值 (jm) ,允许 有 少量 数值 略 高 或 略 低 于 规定 。 

附录 惟一 般 鉴 别 试验 

水 杨 酸 盐 

(1) 台 取 供 试 品 的 中 性 或 弱酸 性 稀 溶 液 gct#ir] ,加 三 氧 
化 铁 试 液 1 滴 , 即 显 紫色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 盐 酸 , 即 析出 白色 水 杨 酸 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 在 醋酸 锭 试 液 中 溶解 。 

丙 二 酰 脲 类 

(1) 取 供 试 品 约 0. 1g, 加 碳酸 钠 试 液 1ml 与 水 10ml, 振 
摇 2 分 钟 , 滤 过 ,滤液 中 逐 滴 加 入 硝酸 银 试 液 , 即 生成 白色 沉 
淀 , 振 揪 ,沉淀 即 溶解 ;继续 滴 加 过 量 的 硝酸 银 试 液 ,沉淀 不 
再 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 约 50mg, 加 吡啶 溶液 (1 一 10)5ml, 溶 解 后 ， 
加 铀 吡啶 试 液 1ml, 即 显 紫 色 或 生成 紫色 沉淀 。 

有 机 氟 化 物 

取 供 试 品 约 7mg, 照 氧 瓶 燃烧 法 (二 部 附录 磷 C) 进 行 有 
机 破坏 ,用 水 20ml 与 0.01mol/L 氧 氧化 钠 溶 液 6. 5ml 为 吸 
收 滚 , 俊 燃 烧 完 毕 后 ,充分 振 播 ; 取 吸收 液 2ml, 加 药 素 气 蓝 试 
液 0. 5ml, 再 加 12%% 醋 酸 钠 的 稀 酷 酸 溶液 0. 2ml, 用 水 稀释 至 
4ml, 加 硝酸 亚 钙 试 液 0.5ml, 即 显 蓝 紫色 ;同时 做 空白 对 照 
试验 。 
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附录 术 ”一 般 鉴 别 试验 


亚 硫 酸 盐 或 亚 硫 酸 氢 盐 

(1) 取 供 试 品 ,加 盐酸 , 即 发 生 二 氧化 硫 的 气体 ,有 刺激 性 
特 自 ,并 能 使 硝酸 亚 汞 试 液 湿润 的 滤纸 显 黑色 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 碘 试 液 , 碘 的 颜色 即 消 褪 。 

亚 锡 盐 

取 供 试 品 的 水 溶液 1 滴 , 点 于 磷 钼 酸 狠 试 纸 上 , 试 纸 应 显 
蓝 色 。 

托 烷 生 物 碱 类 

取 供 试 品 约 10mg, 加 发 烟 硝 酸 5 滴 , 置 水 浴 上 蒸 干 ,得 黄 
色 的 残渣, 放 冷 ,加 乙醇 2 一 3 滴 湿 润 , 加 固体 氢 氧 化 钾 一 小 
粒 , 即 显 深 紫色 。 

示 盐 

亚 乘 盐 
黑色 。 

(2) 取 供 试 品 ,加 碘化钾 试 液 , 振 摇 , 即 生成 黄 绿 色 沉 淀 ， 
瞬 即 变 为 灰 绿 色 ,并 逐渐 转变 为 灰 黑色 。 

汞 盐 〈1) 取 供 试 品 溶液 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 , 即 生 成 黄色 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ,加 碘化钾 试 液 , 即 生成 猩 红 色 
沉淀 ,能 在 过 量 的 碘化钾 试 液 中 溶解 ;再 以 毛 氧 化 钠 试 液 碱 
化 ,加 狠 盐 即 生成 红 棕色 的 沉淀 。 

《3) 取 不 含 过量 硝 酸 的 供 试 品 溶液 , 涂 于 光亮 的 铜 稍 表 
面 ,擦拭 后 即 生 成 一 层 光 亮 似 银 的 沉积 物 。 

芳香 第 一 胺 类 

“ 取 供 试 品 50mg, 加 稀 盐酸 1ml, 必要 时 缓 缓 煮沸 使 溶 
解 , 加 0. 1ImolML 亚 硝 酸 钠 溶液 数 滴 , 加 与 0.1mol/L 亚 硝 酸 
钠 溶 液 等 体积 的 lmol/L 腺 溶液 , 振 播 1 分 钟 , 滴 加 碱 性 8- 蔡 
酚 试 液 数 滴 ,, 视 供 试 品 不 同 , 生 成 由 粉红 到 猩 红 色 沉 淀 .mrki] 

葵 甲 酸 盐 

《1) 取 供 试 品 的 中 性 洲 液 , 滴 加 三 氯 化 铁 试 液 , 即 生成 赭 
色 沉 淀 ;再 加 稀 盐酸 , 变 为 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 , 置 干燥 试管 中 ,加 硫酸 后 ,加 热 , 不 炭化 ,但 
析出 蔡 甲 酸 , 并 在 试管 内 壁 凝结 成 白色 升华 物 。 

乳酸 盐 

取 供 试 品 溶液 5ml( 约 相当 于 乳酸 5mg) , 置 试管 中 ,加 
溴 试 液 1ml 与 稀 硫酸 0. 5ml, 置 水 浴 上 加 热 ,并 用 玻 棒 小 
心 挠 拌 至 初 色 ,加 硫酸 铵 4g, 混 匀 , 沿 管 壁 逐 滴 加 入 10% 
亚 硝 基 铁 氰 化 钠 的 稀 硫酸 溶液 0. 2ml 和 浓 氨 试 液 1ml, 使 
成 两 液 层 ;在 放置 30 分 钟 内 ,两 液 层 的 接 界 面 处 出 现 一 暗 
绿色 环 。 

枸 橡 酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 2ml( 约 相当 于 枸 桥 酸 10mg) ,加 稀 硫 
酸 数 滴 ,加热 至 沸 ,加 高 锰 酸 钾 试 液 数 滴 , 振 播 , 紫 色 即 消失 ; 
溶液 分 成 两 份 , 一 份 中 加 硫酸 汞 试 液 1 滴 , 另 一 份 中 逐 滴 加 入 
省 试 液 , 均 生成 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 约 5mg, 加 吡啶 - 醋 栈 (3 : 1) 约 5ml, 振 摇 , 即 
生成 黄色 到 红色 或 紫红 色 的 溶液 。 
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《1) 取 供 试 品 ,加 氨 试 液 或 毛 氧 化 钠 试 液 , 即 变 
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钙 盐 

〈1) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 芒 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 即 显 砖 红色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 (1 一 20) ,加 甲 基 红 指示 液 2 滴 ,用 氨 试 
液 中 和 ,再 滴 加 盐酸 至 怡 呈 酸 性 ,加 草酸 钻 试 液 , 即 生 成 白色 
沉淀 ;分 离 ,沉淀 不 溶 于 醋酸 ,但 可 溶 于 稀 盐酸 。 

钠 盐 

〈1) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 蔚 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 即 显 鲜 黄色 。 

(2) 取 供 试 品 约 100mg, 置 10ml 试管 中 ,加 水 2ml 溶解 ， 
加 15% 碳 酸 钾 溶 液 2ml, 加热 至 沸 , 应 不 得 有 沉淀 生成 ;加 焦 
匀 酸 钾 试 液 4ml, 加 热 至 沸 ; 置 冰 水 中 冷却 ,必要 时 ,用 玻 棒 摩 
擦 试管 内 壁 ,应 有 致密 的 沉淀 生成 。 

钢 盐 

(1) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 芒 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 即 显 黄 绿色 ;通过 绿色 玻璃 透视 ,火焰 显 蓝 色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 稀 硫酸 , 即 生成 白色 沉淀 ;分离 ， 
沉淀 在 盐酸 或 硝酸 中 均 不 溶解 。 

酒石酸 盐 

《1) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 , 置 洁净 的 试管 中 ,加 氨 制 硝酸 
银 试 液 数 滴 , 置 水 浴 中 加 热 , 银 即 游离 并 附 在 试管 的 内 壁 成 
银 镜 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 醋酸 成 酸性 后 ,加 硫酸 亚 铁 试 液 1 
滴 和 过 氧化 氢 试 液 1 滴 , 俊 溶液 褪色 后 ,用 氢 氧 化 钠 试 液 碱 
化 ,溶液 即 显 紫色 。 

锐 盐 

《1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 碘化钾 试 液 , 即 生成 红 棕色 溶液 
或 暗 棕色 沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 过 量 碘化钾 试 液 中 溶解 成 黄 棕 
色 的 洲 液 ,再 加 水 稀释 ,又 生成 橙色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,用 稀 硫 酸 酸 化 ,加 10%% 硫 腺 溶液 , 即 
显 深 黄色 。 

钾 盐 

《1) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 芯 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 烙 
烧 , 火 焰 即 显 紫色 ;但 有 少量 的 钠 盐 混 存 时 , 须 隔 蓝 色 玻璃 透 
视 , 方 能 辨认 。 

(2) 取 供 试 品 , 加 热 炽 灼 除去 可 能 杂 有 的 铵 盐 , 放 冷 后 ,加 
水 溶解 ,再 加 0. 1% 四 茶 硼 钠 溶 液 与 醋酸 , 即 生成 白色 沉淀 。 

铁 盐 

亚 铁 盐 〈1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 生成 
深蓝 色 沉淀 ;分 离 ,沉淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶 ,但 加 氢 氧 化 钠 试 液 ， 
即 分 解 成 棕色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 1% 邻 二 氮 菲 的 乙醇 溶液 数 滴 , 即 
显 深 红色 。 

铁 盐 〈1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 生成 
深蓝 色 沉 淀 ; 分 离 ,沉淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶 , 但 加 氢气 化 钠 试 液 ， 
即 分 解 成 棕色 沉淀 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 硫 氰 酸 铂 试 液 , 即 显 血红 色 。 
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铵 盐 

《1) 取 供 试 品 , 加 过 量 的 氢 氧 化 钠 试 液 后 ,加 热 , 即 分 解 ， 
发 生 氨 臭 ; 遇 用 水 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 ,能 使 之 变 蓝 色 ,并 能 
使 硝酸 亚 汞 试 液 湿润 的 滤纸 显 黑 色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 碱 性 碳化 汞 钾 试 液 1 滴 , 即 生成 红 
棕色 沉淀 。 

银 盐 

《1) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 盐 酸 , 即 生成 白色 凝 乳 状 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 能 在 氨 试 液 中 溶解 ,加 稀 硝 酸 酸化 后 ,沉淀 复生 成 。 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 , 滴 加 铬 酸 钾 试 液 , 即 生成 砖 红 
色 沉 淀 ;分离 ,沉淀 能 在 硝酸 中 溶解 。 

铜 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 和 氨 试 液 , 即 生成 淡 蓝 色 沉 淀 ;再 加 
过 量 的 氨 试 液 ,沉淀 即 溶解 ,生成 深蓝 色 溶液 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 显 红 棕 色 或 生 
成 红 棕色 沉淀 。 

锂 盐 

《1) 取 供 试 品 溶液 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 碱 化 后 ,加 入 碳酸 钠 试 
液 ,煮沸 , 即 生成 白色 沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 氧化 铵 试 液 中 溶解 。 

《2) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 芯 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 显 胭脂 红色 。 

《3) 取 供 试 品 适 量 , 加 入 稀 硫 酸 或 可 溶性 硫酸 盐 溶 液 , 不 
生成 沉淀 (与 锯 盐 区 别 ) 。 

硫酸 盐 

《1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 握 化 钢 试 液 , 即 生成 白色 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 在 盐酸 或 硝酸 中 均 不 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 醋酸 铅 试 液 , 即 生 成 白色 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 在 醋酸 铵 试 液 或 氨 氧 化 钠 试 液 中 溶解 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 ,加 盐酸 ,不 生成 白色 沉淀 (与 硫 代 硫 酸 
盐 区 别 )。 

硝酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 置 试管 中 ,加 等 量 的 硫酸 ,小 心 混合 ， 
冷 后 , 沿 管 壁 加 硫酸 亚 铁 试 液 ,使 成 两 液 层 , 接 界面 显 棕色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 硫酸 与 钢丝 (或 铜 履 ) ,加热 , 即 发 生 
红 棕 色 的 蒸气 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 高 鳃 酸 钾 试 液 ,紫色 不 应 褪去 (与 
亚 硝 酸 盐 区 别 )。 

锌 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 生成 白色 沉淀 ; 
分 离 ,沉淀 在 稀 盐酸 中 不 溶解 。 

《2) 取 供 试 品 制 成 中 性 或 碱 性 溶液 ,加 硫化 钠 试 液 , 即 生 
成 白色 沉淀 。 

镜 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 醋酸 成 酸性 后 , 置 水 浴 上 加 热 , 趁 热 
加 硫 代 硫 酸 钠 试 液 数 滴 ,逐渐 生成 橙 红 色 沉 淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 盐酸 成 酸性 后 , 通 硫 化 氨 , 即 生成 术 
色 沉 淀 ; 分 离 ,沉淀 能 在 硫化 匀 试 液 或 硫化 钠 试 液 中 溶解 。 
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铝 盐 

〈1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 氢 氧 化 钠 试 液 , 即 生成 白色 胶 状 
沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 过 量 的 氮 氧 化 钠 试 液 中 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 氨 试 液 至 生成 白色 胶 状 沉淀 , 滴 加 
背 素 磺 酸 钠 指 示 液 数 滴 , 沉淀 即 显 樱 红色 。 

所 化物 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 硝酸 使 成 酸性 后 , 滴 加 硝酸 银 试 
液 , 即 生成 白色 凝 乳 状 沉淀 ;分 离 ,沉淀 加 氨 试 液 即 溶 解 , 再 加 
稀 硝 酸 酸化 后 ,沉淀 复生 成 。 如 供 试 品 为 生物 碱 或 其 他 有 机 
碱 的 盐酸 盐 , 须 先 加 氨 试 液 使 成 碱 性 ,将 析出 的 沉淀 滤 过 除 
去 , 取 滤 液 进行 试验 。 

《2) 取 供 试 品 少量 , 置 试管 中 ,加 等 量 的 二 氧化 锰 , 混 匀 ， 
加 硫酸 湿润 , 缓 缓 加 热 , 即 发 生 氯 气 , 能 使 用 水 湿润 的 碘化钾 
淀粉 试纸 显 蓝 色 。 

省 化 物 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 硝酸 银 试 液 , 即 生 成 淡 黄 色 凝 乳 
状 沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 氨 试 液 中 微 溶 ,但 在 硝酸 中 几乎 不 深 。 

〈2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 氯 试 液 , 溴 即 游离 ,加 三 毛 甲 烷 振 
摇 , 三 氢 甲 烷 层 显 黄色 或 红 棕色 。 

碘 化 物 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 硝酸 银 试 液 , 即 生成 黄色 凝 乳 状 
沉淀 ;分 离 , 沉 演 在 硝酸 或 氨 试 液 中 均 不 溶解 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 ,加 少量 的 氯 试 液 , 碘 即 游离 ;如 加 三 所 
甲烷 振 播 ,三 氯 甲 烷 层 显 紫色 ;如 加 淀粉 指示 液 ,溶液 显 蓝 色 。 

硼酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 盐酸 成 酸性 后 ,能 使 姜黄 试纸 变 成 棕 
红色 ;放置 干燥 ,颜色 即 变 深 ,用 氨 试 液 湿润 , 即 变 为 绿 黑色 。 

(2) 取 供 试 品 ,加 硫酸 ,混合 后 ,加 甲醇 ,点 火 燃烧 , 即 发 生 
边缘 带 绿色 的 火焰 。 

碳酸 盐 与 碳酸 氧 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 酸 , 即 泡 沸 , 发 生 二 氧化 碳 气 , 导 
和 氧气 化 钙 试 液 中 , 即 生成 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 硫酸 镁 试 液 ,如 为 碳酸 盐 溶 液 , 即 生 
成 白色 沉淀 ;如 为 碳酸 氧 盐 溶液 , 须 煮 沸 , 始 生成 白色 沉淀。 

《3) 取 供 试 品 溶液 ,加 酚 栈 指示 液 , 如 为 碳酸 盐 溶液 , 即 显 
深 红色 ;如 为 碳酸 氧 盐 溶液 ,不 变色 或 仅 显 微 红 色 。 

镁 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 氨 试 液 , 即 生 成 白色 沉淀 ; 滴 加 氨 化 
铵 试 液 ,沉淀 溶解 ;再 加 磷酸 氧 二 钠 试 液 1 滴 , 振 摇 , 即 生成 白 
色 沉 淀 ; 分 离 ,沉淀 在 氨 试 液 中 不 溶 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 和 氨 氧 化 钠 试 液 , 即 生 成 白色 沉淀 。 
分 离 ,沉淀 分 成 两 份 ,一 份 中 加 过 量 的 所 氧化 钠 试 液 ,沉淀 不 
溶 ; 另 一 份 中 加 碘 试 液 ,沉淀 转 成 红 棕色 。 

醋酸 盐 

(1) 取 供 试 品 ,加 硫酸 和 乙醇 后 ,加 热 , 即 分 解 产 生 乙 酸 乙 
酯 的 香气 。 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ,加 三 氢化 铁 试 液 1 滴 , 溶 液 呈 
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附录 区 本 次 灼 残 漆 检 查 法 
深 红色 ,加 稀 无 机 酸 , 红 色 即 褪去 。 

磷酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ,加 硝酸 银 试 液 , 即 生成 浅黄 色 
沉淀 ;分 离 ,沉淀 在 氨 试 液 或 稀 硝 酸 中 均 易 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 氯 化 铵 镁 试 液 , 即 生 成 白色 结晶 性 
沉淀 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 ,加 钻 酸 锐 试 液 与 硝酸 后 ,加 热 即 生成 
黄色 沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 氨 试 液 中 溶解 。 


附录 芭 本 炽 灼 残 渣 检查 法 


“ 取 供 试 品 1. 0 一 2. 0g 或 各 品种 项 下 规定 的 重量 , 置 已 炽 
灼 至 恒 重 的 载 塌 ( 如 供 试 品 分 子 结构 中 含有 碱 金属 或 氟 元 素 ， 
则 应 使 用 铂 寺 塌 ) 中 ,mrei 精 密 称 定 , 缓 缓 炽 灼 至 完全 炭化 , 放 
冷 至 室温 ; 除 另 有 规定 外 ,加 硫酸 0.5 一 1ml 使 湿润 ,低温 加 热 
至 硫酸 蒸气 除 尽 后 ,在 700 一 800 炽 灼 使 完全 灰 化 , 移 置 干燥 
器 内 , 放 冷 至 室温 ,精密 称 定 后 ,再 在 700 一 800C 炽 灼 至 恒 重 ， 
即 得 。 

如 需 将 残渣 留 作 重 金属 检查 , 则 炽 灼 温度 必须 控制 在 
500~600°C 。 


附录 及 O 膨胀 度 测定 法 


膨胀 度 是 药品 膨胀 性 质 的 指标 ," 系 指 gctg] 每 lg 药品 
在 水 或 其 他 规定 的 溶剂 中 ,在 一 定 的 时 间 与 温度 条 件 下 膨胀 
后 所 占有 的 体积 (ml) 。 主 要 用 于 含 黏 液 质 、. 胶 质 和 半 纤 维 素 
类 的 天 然 药 品 。 

测定 法 ” 按 各 该 品种 项 下 的 规定 量 取样 ,必要 时 按 规定 粉 
碎 。 称 定 重 量 , 置 膨胀 度 测 定 管 中 ( 全 长 10mm, 内 径 16mm, 刻 
度 部 分 长 125mm, 分 度 0. 2ml) ,在 20 一 25C 条 件 下 ,加 水 或 规定 
的 溶剂 25ml, 密 塞 , 振 摇 , 静 置 。 除 另 有 规定 外 ,开始 1 小 时 内 
每 10 分 钟 剧烈 振 播 一 次 ,使 供 试 品 充分 被 溶剂 浸润 沉 于 测定 
管 底部 ,并 除去 气泡 ,然后 静 置 4 小 时 , 读 取 药物 膨胀 后 的 体 
积 (ml) ,再 静 置 1 小 时 ,如 上 读数 ,至 连续 两 次 读数 的 差异 不 
超过 0. 1ml 为 止 。 每 一 供 试 品 同 时 测定 3 份 ,各 取 最 后 一 次 
读 取 的 数值 按 下 式 计 算 , 求 其 平均 数 。 除 另 有 规定 外 , 按 干 燥 
品 计 算 供 试 品 的 膨胀 度 ( 准 确 至 0. 1) ,cgi] 


_V 
5 页 
式 中 S 为 膨胀 度 ; 

V 为 药物 膨胀 后 的 体积 ,mli 


W 为 供 试 品 按 干 燥 品 计算 的 重量 ,g。 


附录 区 Q 农药 残留 量 测定 法 


本 法 系 用 气相 色谱 法 (附录 WE) 测 定 药材 .饮片 及 制剂 
中 部 分 有 机 和 握 、 有 机 磷 和 拟 除虫菊 酯 类 农药 , 除 男 有 规定 外 ， 
。 184 ， 
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按 下 列 方法 测定 。 

一 \ 有 机 氯 类 农药 残留 量 测定 

第 一 法 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 弹性 石英 毛细 管 柱 
(30mX0.32mmX0.25pm)SE-54( 或 DB-1701),s Ni-ECD 电 
子 捕获 检测 器 。 进 样 口 温度 230 ,检测 器 温度 300'C ,不 分 
流 进 样 。 程 序 升温 :初始 100C ,每 分 钟 10C 升 至 220 ,每 
分 钟 8C 升 至 250%C ,保持 10 分 钟 。 理 论 板 数 按 a-BHC 峰 计 
算 应 不 低 于 1X105 ,两 个 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 称 取 六 六 六 (BHC) (a-BHC， 
B-BHC,y-BHC,8-BHC) ,滴滴涕 (DDT) (PP'-DDE, PP'-DDD， 
OP'-DDT,PP'-DDT) 及 五 氧 硝 基 茶 (PCNB) 农 药 对照 品 适量 ， 
用 石油 醚 (60 一 90C ) 分 别 制 成 每 lml 约 含 4 一 5pg 的 溶液 ， 
即 得 。 

混合 对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 各 对 照 品 储备 
液 0.5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 石油 醚 (60 一 90C ) 稀 释 至 刻度 ， 
播 匀 , 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 混合 对 照 品 储备 
液 ,用 石油 配 (60 ~ 90C) 制 成 每 1L 分 别 含 0pg、1pg、 5pg、 
1l0pg、50ng、100pg、250pg 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”药材 或 饮片 ” 取 供 试 品 于 60°C 干 
燥 4 小 时 ,粉碎 成 细 粉 , 取 约 2g ,精密 称 定 , 置 100ml 具 塞 锥 形 
瓶 中 ,加 水 20ml 浸泡 过 夜 ,精密 加 丙酮 40ml, 称 定 重量 ,超声 处 
理 30 分 钟 , 放 冷 ,再 称 定 重量 ,用 丙酮 补足 减 失 的 重量 ,再 加 毛 
化 钠 约 6g, 精 密 加 二 毛 甲 烷 30ml, 称 定 重量 ,超声 处 理 15 分 
钟 ,再 称 定 重量 ,用 二 氯 甲 烷 补 足 减 失 的 重量 , 静 置 (使 分 层 )， 
将 有 机 相 迅 速 移 人 装 有 适量 无 水 硫酸 钠 的 100ml 具 塞 锥 形 瓶 
中 ,放置 4 小 时 。 精 密 量 取 35ml, 于 40C 水 浴 上 减 压 浓缩 至 近 
干 , 加 少量 石油 醚 (60 一 90C ) 如 前 反复 操作 至 二 毛 甲 烷 及 丙酮 
除 净 ,用 石油 醚 (60 一 90C ) 溶 解 并 转移 至 10ml 具 塞 刻度 离心 
管 中 , 加 石油 酶 人 (60 一 90C) 精 密 稀释 至 5ml, 小 心 加 入 硫酸 
lml, 振 摇 1 分 钟 , 离 心 (3000 转 / 分 )10 分 钟 , 精 密 量 取 上 清 液 
2ml, 置 具 刻 度 的 浓缩 瓶 ( 见 图 ) 中 ,连接 旋转 蒸发 器 ,40C 下 (或 
用 氮气 ) 将 溶液 浓缩 至 适量 ,精密 稀释 至 1ml, 即 得 。 


1.0ml 
0.5ml 


图 刻度 浓缩 瓶 


制剂 ” 取 供 试 品 , 研 成 细 粉 ( 蜜 丸 切 碎 ,液体 直接 量 取 )， 
精密 称 取 适 量 ( 相 当 于 药材 2g) ,以 下 按 上 述 供 试 品 溶液 制备 
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附录 区 Q 农药 残留 量 测定 法 


法 制备 , 即 得 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 供 试 品 溶液 和 与 之 相对 应 浓度 的 
混合 对 照 品 溶液 各 1pl, 分 别 连续 进 样 3 次 , 取 3 次 平均 值 , 按 
外 标 法 计算 供 试 品 中 9 种 有 机 氯 农 药 残 留 量 。 

第 二 法 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”分析 柱 :用 50% 茶 基 - 
50% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 (DB-17) 的 弹性 石英 毛细 管 柱 
(30. 0mX0.25mmX0.25pm) ,验证 柱 :用 100% 二 甲 基 聚 硅 氧 
烷 为 固定 液 (DB-1) 的 弹性 石英 毛细 管 柱 (30m X 0.25mm X 
0. 25pm) 。。NFECD 电子 捕获 检测 器 。 进 样 口 温度 240Y ,检测 
器 温度 300 ,不 分 流 进 样 ,流速 为 恒 压 模式 (初始 流速 为 每 分 
钟 1. 3ml) 。 程 序 升 温 :初始 70'C ,保持 1 分 钟 ,每 分 钟 10C 升 
至 180Y ,保持 5 分 钟 , 再 以 每 分 钟 5C 升 至 220C ,最 后 以 每 分 
钟 100C 升 至 280C ,保持 8 分 钟 。 理 论 板 数 按 wBHC 计算 应 
不 低 于 1X10 ,两 个 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 称 取 六 六 六 (BHC)(CoBHC， 
B-BHC,y-BHC,5-BHC) ,滴滴涕 (DDT) (PP'-DDE, PP'-DDD， 
OP -DDT, PP'-DDT)、 五 握 硝 基 茶 (quintozene)、 六 气节 
(hexachlorobenzene) .七 握 (heptachlor) . 顺 式 环 氧 七 氯 (hep- 
tachlor-exo-epoxide)、 反 式 环 氧 七 氯 (heptachlorendo-epo- 
xide) 、 艾 氏 剂 (aldrin》、 狄 氏 剂 (dieldrin》、 异 狄 氏 剂 (endrin) 、 
顺 式 握 丹 (cis-chlordane) \ 反 式 握 丹 (trans-chlordane) 、 氧 化 毛 
丹 (oxy-chlordane) 、a- 硫 丹 (a-endosulfan)、B- 硫 丹 (B-endosul- 
fan) . 硫 丹 硫酸 盐 (endosulfan sulfate) 农 药 对 照 品 适量 ,用 异 
辛 烷 分 别 制 成 每 1ml 约 含 100pg 或 200pg 的 溶液 , 即 得 。 各 
对 照 品 储备 液 浓度 见 表 1。 

混合 对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 各 对 照 品 储备 
溶液 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 异 辛 烷 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”分 别 精密 量 取 上 述 混合 对 照 品 
储备 液 ,用 异 辛 烷 制 成 2 组 每 1ml 分 别 含 10ng、20ng、50ng、 
100ng、200ng、500ng 的 溶液 , 即 得 (其 中 f- 六 六 六 、 异 狄 氏 剂 、 
PP'- 滴 滴 滴 、OP -滴滴涕 每 lml 分 别 含 20ng、40ng、100ng、 
200ng、 400ng、1000ng) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 , 粉 碎 成 细 粉 (过 三 号 筛 )， 
取 约 1. 5g, 精 密 称 定 , 置 于 50ml 聚 茶 乙 烯 具 塞 离心 管 中 , 加 
人 10ml 水 , 混 匀 ,放置 2 小 时 ,精密 加 入 乙 膊 溶液 15ml, 剧 烈 


振 摇 提 取 1 分 钟 ,再 加 入 预先 称 好 4g 无 水 硫酸 镁 与 5g 氢化 
钠 的 混合 粉末 , 再 次 剧烈 振 播 1 分 钟 后 ,离心 1 分 钟 (4000 
转 / 分 )。 精 密 吸取 上 清 液 10ml, 40'C 减 压 浓缩 至 近 干 ,用 环 
己 烷 -乙酸 乙 酯 (1 : 1) 分 次 洗涤 圆 底 烧 瓶 , 洗 液 一 并 转移 至 
10ml 量 瓶 中 ,加 环 已 烷 -乙酸 乙 酯 (1 : 1) 至 刻度 , 摇 匀 ,备用 。 
将 上 述 溶液 转移 至 预先 加 入 lg 无 水 硫酸 钠 的 离心 管 中 , 离 心 ， 
取 上 清 液 5ml 过 凝 胶 渗 透 色 谱 柱 (净化 柱 :400mmX 25mm, 内 
装 BIO-Beads SX3 填料 ;以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (1 : 1) 为 流动 相 ; 
流速 为 每 分 钟 5. 0 ml) 净 化 ,收集 18 一 30 分 钟 的 馏分 ,40C 减 
压 浓缩 至 约 lml, 加 少量 正己 烷 蔡 换 两 次 ,残渣 加 正己 烷 lml 
使 溶解 , 置 弗 罗 里 硅 土 固 相 蔡 取 小 柱 (1000mg/6ml, 加 样 前 依 
次 用 正己 烷 - 丙 酮 (95 : 5)10ml 和 正己 烷 10ml 预 淋 洗 ) 上 ,容器 
用 正己 烷 洗涤 3 次 ,每 次 1ml, 洗 液 置 同 一 弗 罗 里 硅 土 固 相 从 
取 小 柱 上 ,再 用 正己 烷 - 丙 酮 (95 : 5)10ml 洗 脱 ,收集 全 部 洗 
脱 液 , 置 氮 吹 仪 上 吹 至 近 干 ,精密 加 入 异 辛 烷 1ml 使 溶解 ， 
即 得 。 

测定 法 ”分 别 精密 吸取 供 试 品 溶液 和 混合 对 照 品 溶液 各 
ipl, 注 入 气相 色谱 仪 , 按 外 标 校准 曲线 法 计算 供 试 品 中 各 农 
药 残留 量 。 

限度 每 1kg 中 药材 或 饮片 中 含 总 六 六 六 (ao-BHC, 有 8- 
BHC,y-BHC, 8-BHC 之 和 ) 不 得 过 0. 2mg; 总 滴滴涕 (PP/- 
DDE,PP'-DDD,OP'-DDT,PP'-DDT 之 和 ) 不 得 过 0. 2mg; 五 
氯 硝 基 葵 (quintozene) 不 得 过 0.1mg; 六 毛茶 (hexachloro- 
benzene) 不 得 过 0.1mg; 七 氯 (heptachlor)、 顺 式 环 氧 七 氯 
(heptachlor-exo-epoxide) 和 反 式 环 氧 七 气 (heptachlor-endo- 
epoxide) 之 和 不 得 过 0.05mg; 菊 氏 剂 (aldrin) 和 狄 氏 剂 (diel- 
drin) 之 和 不 得 过 0.05mg; 异 狄 氏 剂 (endrin) 不 得 过 0. 05mg; 
顺 式 氯 丹 (cis-chlordane)、 反 式 氯 丹 (trans-chlordane) 和 氧化 
氯 丹 (oxy-chlordane) 之 和 不 得 过 0.05mg;a- 硫 丹 (a-endosul- 
fan) 、B- 硫 丹 (B-endosulfan) 和 硫 丹 硫酸 盐 (endosulfan sulfate) 
之 和 不 得 过 3mg。 

附注 

(1) 当 供 试 品 中 有 农药 检 出 时 ,可 在 验证 柱 中 确认 检 出 的 
结果 ,再 进行 定量 。 必 要 时 ,可 将 上 述 供 试 品 溶液 按照 气相 色 
谱 - 质 谱 法 进行 确证 。 

(2) 方 法 测定 的 加 样 回收 率 应 在 70%% 一 120% 之 间 。 


表 1 22 种 有 机 氢 类 农药 对 照 品 分 组 储备 液 浓度 、 相 对 保留 时 间 及 检 出 限 参考 值 


对 照 品 储备 液 相对 保留 时 间 检 出 限 
中 0 (pg/ml) (分 析 柱 》 (mg/kg) 
1 六 握 茶 hexachlorobenzene 100 0. 574 0. 001 
2 o- 六 六 六 a- BHC 100 0. 601 0. 004 
3 五 毛 硝 基 苯 quintozene 100 0. 645 0. 007 
4 7- 六 六 六 Y-BHC 100 0.667 0.003 
5 B- 六 六 六 BBHC 200 0. 705 0. 008 
6 七 毛 heptachlor 100 0.713 0.007 
7 5- 六 六 六 5-BHC 100 0.750 0. 003 
。 185 。 
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附录 区 Q 农药 残留 量 测定 法 


序号 中 文 名 英文 名 
8 艾 氏 剂 aldrin 
9 氧化 氯 丹 oxy-chlordane 
10 顺 式 环 氧 七 氧 heptachlor-exo-epoxide 
11 反 式 环 氧 七 所 heptachlor-endo-epoxide 
12 反 式 毛 丹 trans-chlordane 
13 顺 式 氢 丹 cis-chlordane 
14 a- 硫 丹 a-endosulfan 
15 P,P - 滴 滴 伊 P,P'-DDE 
16 狄 氏 剂 dieldrin 
17 异 狄 氏 剂 endrin 
18 O,P“- 滴 滴 涕 O,P'-DDT 
19 P,P"- 滴 滴 滴 P,P'-DDD 
20 B- 硫 丹 B-endosulfan 
21 P,P' -滴滴涕 P,P-DDT 
22 硫 丹 硫酸 盐 endosulfan sulfate 


各 对 照 品 的 相对 保留 时 间 以 硫 丹 硫酸 盐 为 参考 峰 计 
算 ,mr 增订 ] 

二 \ 有 机 磷 类 农药 残留 量 测定 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 弹性 石英 毛细 管 柱 
(30mX0.25mmX0.25pm)DB-17MS( 或 HP-5) , 氮 磷 检测 器 
(CNPD) 。 进 样 口 温 度 220'C ,检测 器 温度 300C ,不 分 流 进 样 。 
程序 升温 :初始 120Y ,每 分 钟 10C 升 至 200'C ,每 分 钟 5C 升 
至 240C ,保持 2 分 钟 , 每 分 钟 20C 升 至 270C ,保持 0.5 分 
钟 。 理 论 板 数 按 敌 敌 蔷 峰 计算 应 不 低 于 6000 ,两 个 相 邻 色谱 
峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 称 取 对 硫 磷 、 甲 基 对 硫 磷 、 乐 
果 .氧化 乐 果 . 甲 胺 磷 、 久 效 磷 、 二 嗪 农 、 乙 硫 磷 、 马 拉 硫 磷 、 杀 
扑 磷 ` 敌 敌 县 .乙酰 甲 胺 磷 农 药 对 照 品 适量 ,用 乙酸 乙 酯 分 别 
制 成 每 1ml 约 含 100pg 的 溶液 , 即 得 。 

混合 对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 各 对 照 品 储备 液 
lml, 置 20ml 棕色 量 瓶 中 ,加 乙酸 乙 酯 稀释 至 刻度 , 扬 义 , 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 混合 对 照 品 储备 
液 , 用 乙酸 乙 酯 制 成 每 1ml 分 别 含 0.1pg、0. 5pg、1ng、2pg、 
5ug 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”药材 或 饮片 ” 取 供 试 品 粉末 (过 二 
号 筛 ) 约 5g, 精 密 称 定 , 加 无 水 硫酸 钠 5g, 加 入 乙酸 乙 酯 50 一 
100ml, 冰 浴 超 声 处 理 3 分 钟 ,放置 , 取 上 层 液 滤 过 ,药酒 加 乙酸 
乙 酯 30 一 50ml, 冰 浴 超 声 处 理 2 分 钟 ,放置 , 滤 过 ,合并 两 次 滤 
液 ,用 少量 乙酸 乙 酯 洗涤 滤纸 及 残渣 ,与 上 述 滤 液 合并 。 取 滤 
液 于 40C 以 下 减 压 浓缩 至 近 于 ,用 乙酸 乙 酯 转移 至 5ml 量 瓶 
中 ,并 稀释 至 刻度 ,精密 量 取 lml, 置 活性 炭 小 柱 [120~400 目 ， 
0. 25g, 内 径 0. 9cm( 如 Supelclean ENVI-Carb SPE Tubes ,3ml 活 

。，186 ， 
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续 表 

对 照 品 储备 液 相对 保留 时 间 检 出 限 

(pg/ml) (分 析 柱 ) (mg/kg) 
100 0. 760 0. 006 
100 0. 816 0. 007 
100 0. 833 0. 006 
100 0. 844 0. 005 
100 0. 854 0. 005 
100 0.867 0. 008 
100 0. 872 0.01 
100 0. 892 0. 006 
100 0. 901 0. 005 
200 0. 932 0. 009 
200 0. 938 0.018 
200 0. 944 0. 008 
100 0. 956 0.003 
100 0. 970 0. 005 
100 1. 000 0. 004 


性 炭 小 柱 ) ,用 乙酸 乙 酯 5ml 预 洗 ] 上 , 置 多 功能 真空 样品 处 理 器 
上 ,用 正己 烷 - 乙 酸 乙 酯 (1 : 1) 混 合 溶液 5ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 ， 
置 氮 吹 仪 上 浓缩 至 近 干 ,精密 加 入 乙酸 乙 酯 lml 使 溶解 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 供 试 品 溶液 和 与 之 相对 应 浓度 的 
混合 对 照 品 溶液 各 1pl, 分 别 连续 进 样 3 次 , 取 3 次 平均 值 , 按 
外 标 法 计算 供 试 品 中 12 种 有 机 磷 农 药 残留 量 。 

三 、 拟 除虫菊 酯 类 农药 残留 量 测定 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”弹性 石英 毛细 管 柱 (30mX 
0. 32mmX0.25um) SE-54 (或 DB-5), Ni-ECD 电子 捕获 检测 
器 。 进 样 口 温 度 270Y ,检测 器 温度 330C 。 分 流 比 20 : 1;5: 
1( 或 根据 仪器 设置 选择 最 佳 的 分 流 比 )。 程 序 升温 :初始 
160°C ,保持 1 分 钟 , 每 分 钟 10 人 CC 升 至 278 ,保持 0.5 分 钟 ,每 
分 钟 1C 升 至 290'C ,保持 5 分 钟 。 理 论 板 数 按 溴 氰 菊 酯 峰 计 
算 应 不 低 于 1X10° ,两 个 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5。 

对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 称 取 和 氯氰菊酯 、 氰 戊 菊 酯 及 
溴 氰 菊 酯 农药 对 照 品 适量 ,用 石油 醚 (60 一 90C ) 分 别 制 成 每 
lml 约 含 20~25pg 的 溶液 , 即 得 。 

混合 对 照 品 储备 液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 各 对 照 品 储备 
液 lml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 石油 酶 (60 一 90C 稀释 至 刻度 , 播 
义 , 即 得 。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 上 述 混 合 对 照 品 储备 
液 ,用 石油 醚 (60 一 90C) 和 稀释 制 成 每 1L 分 别 含 0pg、4pg、 
8pyg、40ng、200p8g 的 溶液 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”药材 或 饮片 ” 取 供 试 品 于 60C 干 
燥 4 小 时 ,粉碎 成 细 粉 (过 五 号 第 ), 取 约 1~2g, 精 密 称 定 , 置 
100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 石油 醚 (60 一 90C )- 丙 酮 (4 : 1) 混 合 
溶液 30ml, 超 声 处 理 15 分 钟 , 滤 过 , 药 渣 再 重复 上 述 操作 2 
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次 后 ,合并 滤液 。 滤 液 加 入 适量 无 水 硫酸 钠 脱 水 后 ,于 40 一 
45 宫 减 压 浓缩 至 近 干 ,用 少量 石油 醚 (60~90'C) 反 复 操作 至 
丙酮 除 净 , 残 酒 加 适量 石油 醚 (60~90C ) 溶解 , 置 混合 小 柱 
[从 下 至 上 依次 为 无 水 硫酸 钠 2g\ 弗 罗 里 硅 土 4g\ 微 晶 纤 维 素 
lg、 氧 化 铝 1g、 无 水 硫酸 钠 2g, 用 石油 醚 (60 一 90C)- 乙 醚 (4 : 
1) 混 合 溶液 20ml 预 洗 ] 上 ,用 石油 醚 (60 一 90C) -乙醚 (4 : 1) 混 
合 溶液 90ml 洗 脱 ,收集 洗 脱 液 , 于 40~~45 作 减 压 浓缩 至 近 干 ， 
再 用 石油 醚 (60 一 90C)3 一 4ml 重复 操作 至 乙醚 除 净 ,用 石油 
醚 (60~90'C ) 溶 解 转 移 至 5ml 量 瓶 中 ,并 稀释 至 刻度 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精 密 吸取 供 试 品 溶液 和 与 之 相对 应 浓度 的 
混合 对 照 品 溶液 各 1p1, 分 别 连续 进 样 3 次 , 取 3 次 平均 值 , 按 
外 标 法 计算 供 试 品 中 3 种 拟 除 虫 菊 酯 农药 残留 量 。 


附录 以 VY 黄 曲霉 毒素 测定 法 


本 法 系 用 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 药材 饮片 及 制剂 
中 的 黄 曲 霉 毒素 (以 黄 曲 霉 毒素 Bi . 黄 曲霉 毒素 B . 黄 曲 霉 毒素 
G 和 黄 曲 才 毒 素 G* 总 量 计 ) , 除 男 有 规定 外 , 按 下 列 方法 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 - 乙 有 稍 -水 (40 : 18 : 42) 为 流动 相 " 流速 每 
分 钟 0. 8mlecm 除 1; 采用 柱 后 入 生 法 检测 ,"”(1) 碘 衍生 
法 :gre7] 入 生 溶液 为 0.05% 的 碘 溶 液 ( 取 碘 0. 5g, 加 入 甲醇 
100ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 1000ml 制 成 ) ,衍生 化 泵 流速 每 分 
钟 0. 3ml, 衍 生化 温度 70'C ;C2) 光 化 学 入 生 法 ;光化学 衍生 
器 (254nm) ;mrg%irJ 以 荧光 检测 器 检测 ,激发 波长 Me 一 360nm 
(或 365nm) ,发 射 波长 4 = 二 450nm。 两 个 相 邻 色谱 峰 的 分 离 
度 应 大 于 1. 5。 

混合 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 黄 曲霉 毒素 混合 标准 
品 ( 黄 曲 恬 毒素 B, . 黄 曲 霉 毒 素 B . 黄 曲 霉 毒素 G . 黄 曲 霉 毒素 
G; 标示 浓度 分 别 为 1. 0ng/ml.0. 3pg/mi、1.0ng/ml、0. 3pg/ml) 
0.5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 ,作为 储备 液 。 精 密 量 
取 储 备 液 lml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 供 试 品 粉末 约 15g( 过 二 号 筛 )， 
精密 称 定 , 加 入 氯 化 钠 3g, 置 于 均 质 瓶 中 ,精密 加 入 70% 甲 醇 
溶液 75ml, 高 速 搅拌 2 分 钟 (搅拌 速度 大 于 11 000 转 / 分 钟 )， 
离心 5 分 钟 ( 离 心 速度 2500 转 / 分 钟 ), 精 密 量 取 上 清 液 
15ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,用 微 孔 滤 膜 
(0.45pm) 滤 过 , 量 取 续 滤液 20. 0ml, 通过 免疫 亲 合 柱 呈 (Af- 
laTeste P)mra 除 ] ,流速 每 分 钟 3ml, 用 水 20ml 洗 脱 , 洗 脱 液 弃 
去 ,使 空气 进入 柱子 ,将 水 挤 出 柱子 ,再 用 适量 甲醇 洗 脱 ,收集 
洗 脱 液 , 置 2ml 量 瓶 中 ,并 用 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”分别 精密 吸取 上 述 混合 对 照 品 溶液 5p1、10pl1、 
15p1、20p1、25p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 峰 面积 ,以 峰 面 积 为 纵 
坐标 , 进 样 量 为 横 坐标 ,绘制 标准 曲线 。 另 精密 吸取 上 述 供 试 
品 溶液 20~25pl1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,测定 峰 面 积 ,从 标准 曲线 
上 读 出 供 试 品 中 相当 于 黄 曲 霉 毒素 Bi . 黄 曲 霉 毒素 B: 、 黄 曲 
霉 毒 素 Gi 、 黄 曲 霍 毒 素 G* 的 量 , 计 算 , 即 得 。 
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附注 

《1) 本 实验 应 有 相应 的 安全 ,防护 措施 ,并 不 得 污染 环境 。 

《2) 残 留 有 黄 曲 霉 毒素 的 废 液 或 废渣 的 玻璃 器 亚 , 应 置 于 
专用 贮存 容器 ( 装 有 10% 次 氧 酸 钠 溶 液 ) 内 ,浸泡 24 小 时 以 
上 ,再 用 清水 将 玻璃 器 下 冲洗 干净 。 


附录 X B 黑 质 含量 测定 法 


本 法 用 于 中 药材 和 饮片 中 总 莱 质 的 含量 测定 。 实 验 应 
避 光 操作 ,rgi] 

对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 没食子 酸 对 照 品 50mg, 置 
100ml 棕色 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 ,精密 量 取 5ml， 
置 50ml 棕色 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 义 , 即 得 (每 1ml 中 
含 没食子 酸 0.05mg) 。 

标准 曲线 的 制备 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 0. 5ml、1. 0ml、 
2. 0ml、3. 0ml、4. 0ml、5. 0ml ,分 别 置 25ml 棕色 量 瓶 中 ,各 加 
入 磷 钥 钨 酸 试 液 1ml, 再 分 别 加 水 11. 5ml、1lml、10ml、9ml、 
8ml.7ml, 用 29% 碳 酸 钠 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,放置 30 分 钟 
以 相应 的 试剂 为 空白 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 并 法 (附录 V A)， 
在 760nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 以 吸光 度 为 纵 坐 标 ,浓度 为 
横 坐 标 ,绘制 标准 曲线 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 药 材 粉末 适量 ( 按 品种 项 下 的 规 
定 ) ,精密 称 定 , 置 250ml 棕色 量 瓶 中 ,加 水 150ml, 放置 过 夜 ， 
超声 处 理 10 分 钟 , 放 冷 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 静 置 (使 固体 
物 沉淀 ) , 滤 过 , 弃 去 初 滤液 50ml, 精 密 量 取 续 滤液 20ml, 置 
100ml 棕色 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”总 酚 精密 量 取 供 试 品 溶液 2ml, 置 25ml 棕色 
量 瓶 中 , 照 标准 曲线 的 制备 项 下 的 方法 , 自 “ 加 入 磷 钻 钨 酸 试 
液 lml" 起 ,加 水 10ml, 依 法 测定 吸光 度 , 从 标准 曲线 中 读 出 供 
试 品 溶液 中 没食子 酸 的 量 (mg) ,计算 , 即 得 。 

不 被 吸附 的 多 酚 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 25ml, 加 至 已 盛 有 
干 酷 素 0. 6g 的 100ml 具 塞 锥 形 瓶 中 , 密 塞 , 置 30C 水 浴 中 保温 1 
小 时 ,时 时 振 摇 ,取出 , 放 冷 , 摇 匀 , 滤 过 , 弃 去 初 滤液 ,精密 量 取 续 
滤液 2ml, 置 25ml 棕色 量 瓶 中 , 照 标准 曲线 的 制备 项 下 的 方法 ， 
自 “ 加 入 磷 钼 钨 酸 试 液 lml* 起 ,加 水 10ml, 依 法 测定 吸光 度 , 从 标 
准 曲线 中 读 出 供 试 品 溶液 中 没食子 酸 的 量 (mg) ,计算 , 即 得 。 

按 下 式 计算 粤 质 的 含量 : 

莱 质 含量 王 总 酚 量 一 不 被 吸附 的 多 酚 量 

中 注 : 测 定时 ,同时 进行 干酪 素 吸附 空白 试验 ,计算 扣除 

空白 值 ,cwir] 


附录 XW D 抑 菌 剂 效力 检查 法 
指导 原则 


抑 菌 剂 效力 检查 法 系 用 于 测定 灭 菌 . 非 灭 菌 制剂 中 抑 菌 
剂 的 活性 ,以 评价 最 终 产 品 的 抑 菌 效力 ,同时 也 可 用 于 指导 生 
产 企业 在 研发 阶段 制剂 中 抑 菌 剂 浓 度 的 确定 。 
。187 。 
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附录 又 压 D 独 菌 剂 效力 检查 法 指导 原则 


如 果 药 物 本 身 不 具有 充分 的 抗菌 活性 ,那么 应 根据 制剂 
特性 (如 水 溶液 制剂 ) 添 加 适宜 的 抑 菌 剂 , 以 防止 制剂 在 正常 
贮藏 和 使 用 过 程 中 可 能 发 生 的 微生物 污染 和 繁殖 使 药物 发 生 
变质 而 对 使 用 者 造成 危害 ,尤其 是 多 剂量 包装 的 制剂 。 

在 药品 生产 过 程 中 , 抑 菌 剂 不 能 用 于 替代 药品 生产 的 GMP 
管理 ,不 能 作为 非 灭 菌 制剂 降低 微生物 污染 的 唯一 途径 ,也 不 能 
作为 控制 多 剂量 包装 制剂 灭 菌 前 的 生物 负载 的 手段 。 

所 有 抑 菌 剂 都 具有 一 定 的 毒性 ,制剂 中 抑 菌 剂 的 量 应 为 
最 低 有 效 量 。 同 时 ,为 保证 用 药 安 全 ,最 终 包 装 容 器 中 的 抑 菌 
剂 有 效 浓度 应 低 于 对 人 体 有 害 的 浓度 。 

在 制剂 通则 中 要 求 具有 抗菌 活性 的 制剂 ,不 管 是 添加 的 
抑 菌 剂 ,还 是 药物 本 身 具 有 抗菌 活性 ,在 药物 研发 阶段 , 均 应 
确认 其 抗菌 效力 。 抑 菌 剂 的 抗菌 效力 在 贮存 过 程 中 有 可 能 因 
药物 的 成 分 或 包装 容器 等 因素 影响 而 提高 或 降低 ,因此 ,应 验 
证 最 终 容器 中 的 抑 菌 剂 效 力 在 效 期 内 不 因 贮 藏 条 件 而 降低 。 

本 试验 方法 和 抑 菌 剂 抑 菌 效力 判断 标准 用 于 包装 未 启 开 
的 成 品 制剂 。 


产品 分 类 


进行 本 试验 的 药品 分 为 四 类 ( 见 表 1), 以 便 标 准 的 制定 
和 执行 。 


表 1 产品 分 类 


药 品 

注射 剂 .其 他 非 肠 道 制剂 , 包 括 乳 剂 、. 耳 用 制剂 .无 菌 
鼻 用 制剂 及 眼 用 制剂 

局 部 给 药 制剂 . 非 灭 菌 鼻 用 制剂 及 用 于 黏膜 的 乳剂 
口服 非 固体 制剂 ( 非 抗 酸 制剂 》 
非 固体 抗 酸 制剂 


2 类 
3 类 


培 养 基 
培养 基 的 制备 
1. 胰 栈 及 大 豆 肉 汤 培养 基 ({TSB) 
酷 蛋 白 肪 17.0g 磷酸 二 氧 钾 2.5g 
大 豆 木 瓜 蛋 白 酶 消化 物 3. 0g 氧化 钠 5. 0g 
葡萄 糖 2.5g 水 1000ml 


除 葡 萄 糖 外 , 取 上 述 成 分 混合 , 微 温 溶解 , 调 pH 值 约 
7.0, 煮 沸 , 加 入 葡萄 糖 溶 解 后 , 摇 匀 , 滤 清 , 调 节 pH 值 使 灭 菌 
后 为 7.3 士 0.2, 分 装 , 灭 菌 。 

2. 胰 酷 肪 大 豆 琼 脂 培养 基 (TSA) 


于 胰 栈 及 15.0g 氯 化 钠 5. 0g 
大 豆 木 瓜 蛋 白 酶 水 解 物 5. 0g ”琼脂 15, 0g 
纯化 水 1000ml 


除 琼 脂 外 , 取 上 述 成 分 ,混合 , 微 温 溶解 ,调节 pH 值 使 灭 
菌 后 在 25 的 pH 值 为 7.3 士 0.2, 加 入 琼脂 ,加 热 溶化 后 , 摇 
匀 ,分 装 , 灭 菌 .mcrE] 
3. 沙 氏 葡萄 糖 液体 培养 基 、 沙 氏 葡 萄 糖 琼脂 培养 基 
照 微 生物 限度 检查 法 (附录 XH C) 制 备 。 
。 188 。 
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培养 基 的 适用 性 检查 

抑 菌 剂 效 力 测定 用 培养 基 应 进行 培养 基 的 适用 性 检查 , 包 
括 成 品 培养 基 、 由 脱水 培养 基 或 按 处 方 配制 的 培养 基 均 应 检查 。 

菌 种 ”试验 所 用 的 菌株 传代 次 数 不 得 超过 5 代 ( 从 菌 种 
保藏 中 心 获得 的 冷冻 干燥 菌 种 为 第 0 代 ), 并 采用 适宜 的 菌 种 
保藏 技术 进行 保存 ,以 保证 试验 菌株 的 生物 学 特性 。 

铜绿 假 单 胞 菌 ( Pseudomonas aeruginosa ) [CMCC (B) 
10 104] 

大 肠 埃 希 菌 (Escherichia coli)CCMCC(B) 44 102] 

金黄 色 和 葡萄 球菌 (Staphylococcus aureus) [CMCC(B) 
26 003] 

白色 念珠 菌 (Candida albicans) [CMCC(F)98 001) 

黑 曲 性 (Aspergillus niger) [CMCC(F) 98 003) 

菌 液 制备 ”接种 大 肠 埃 希 菌 、 金 黄色 葡萄 球菌 .铜绿 假 单 
胞 菌 的 新 鲜 培养 物 至 胰 栈 腑 大 豆 肉 汤 培养 基 中 ,30~35'C 培 
养 18 一 24 小 时 ;接种 白色 念珠 菌 的 新 鲜 培 养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 
液体 培养 基 中 ,20 一 25 它 培养 24 一 48 小 时 。 上 述 培养 物 用 
0.9%% 无 菌 氯 化 钠 溶液 制 成 每 1ml 含 菌 数 为 50 一 100cfu 的 菌 
县 液 。 接 种 黑 曲 霉 的 新 鲜 培养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 斜面 培养 
基 中 ,20 一 25C 培 养 5~7 天 ,加 入 3 一 5ml 含 0.05%(ml/m) 聚 
山梨 酯 80 的 0.9%% 无 菌 毛 化 钠 溶液 ,将 孢子 洗 脱 。 然 后 ,用 适 
宣 方法 吸出 孢子 悬 液 至 无 菌 试管 内 ,用 含 0.05% (mlMml) 聚 山 
梨 酯 80 的 0. 9% 无 菌 氯 化 钠 溶液 制 成 每 1 ml 含 孢 子 数 50 一 
100cfu 的 孢子 悬 液 。 

菌 液 制 备 后 若 在 室温 下 放置 ,应 在 2 小 时 内 使 用 ; 若 保存 
在 2~8'C ,可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲霉 孢子 及 液 可 保存 在 
2~8C ,在 验证 过 的 贮存 期 内 使 用 。 

适用 性 检查 取 大 肠 埃 希 菌 .金黄 色 葡 萄 球菌 .铜绿 假 单 
胞 菌 各 50~100cfu, 分 别 注入 无 菌 平邮 中 ,立即 倾注 胰 酪 腑 大 
豆 琼脂 培养 基 ,每 株 试 验 菌 平行 制备 2 个 平 严 , 混 匀 ,凝固 , 置 
30~35C 培 养 48 小 时 ,计数 ; 取 白 色 念 珠 菌 、 黑 曲霉 各 50 一 
100cfu, 分 别 注 人 无 菌 平 咀 中 ,立即 倾注 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 
基 ,每 株 试验 菌 平行 制备 2 个 平 严 , 混 匀 ,凝固 , 置 20~25%C 
培养 72 小 时 ,计数 ;同时 ,用 对 应 的 对 照 培养 基 替代 被 检 培 养 
基 进 行 上 述 试验 。 

结果 判定 ” 若 被 检 培 养 基 上 的 菌落 平均 数 不 小 于 对 照 培 
养 基 上 菌落 平均 数 的 70%, 且 菌落 形态 大 小 与 对 照 培养 基 上 
的 菌落 一 致 , 判 该 培养 基 的 适用 性 检查 符合 规定 。 


抑 菌 剂 效力 测定 


菌 种 ” 同 培养 基 的 适用 性 检查 , 若 需 要 ,制剂 中 常见 的 污 
染 微生物 也 可 作为 试验 菌株 。 

菌 液 制备 ”接种 铜绿 假 单 胞 菌 、 金 黄色 葡萄 球菌 、 大 肠 埃 
希 菌 的 新 鲜 培养 物 至 胰 酪 肪 大 豆 肉 汤 培养 基 或 胰 酷 腑 大 豆 琼 
脂 培养 基 中 ,30 一 35 它 培养 18 一 24 小 时 ;接种 白色 念珠 菌 于 
沙 氏 葡萄 糖 液 体 培 养 基 或 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 培 养 基 中 ， 
20 一 25 尼 培养 24 一 48 小 时 。 若 为 琼脂 培养 物 , 加 入 适量 的 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 和 集体 制作 


htt p: //wnww ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


附录 X 奸 D 抑 菌 剂 效 力 检查 法 指导 原则 


0.9%% 无 菌 氯 化 钠 溶液 将 琼脂 表面 的 培养 物 洗 脱 ,然后 ,用 适 
宜 方法 吸出 菌 悬 液 至 无 菌 试管 内 ,加 入 适量 的 0.9% 无 菌 氯 
化 钠 溶液 并 采用 比 浊 法 制 成 每 1ml 含 菌 数 约 为 10"cfu 的 菌 
悬 液 。 若 为 液体 培养 物 ,用 离心 法 收集 菌 体 ,并 用 0.9% 无 菌 
氯 化 钠 溶液 冲洗 ,采用 比 浊 法 制 成 每 1ml 含 菌 数 约 为 10? cfu 
的 菌 悬 液 。 接 种 黑 曲霉 的 新 鲜 培 养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 
基 中 ,23 一 28 尼 培养 5 一 7 天 ,加 入 3 一 5ml 含 0.05% 《ml/ml) 
聚 山 梨 酯 80 的 0.9% 无 菌 握 化 钠 溶 液 , 将 孢子 洗 脱 ,然后 ,用 
适宜 方法 吸出 孢子 悬 液 至 无 菌 试管 内 ,加 入 适量 的 含 0.05% 
Cml/ml) 聚 山梨 酯 80 的 0.9%% 无 菌 所 化 钠 溶液 并 采用 比 浊 法 
制 成 每 1ml 含 孢子 数 10scfu 的 孢子 悬 液 。 同 时 采用 平 严 法 
测定 1ml 菌 悬 液 的 菌 数 。 

蓝 液 制备 后 车 在 室温 下 放置 ,应 在 2 小 时 内 使 用 ; 若 保 存 
在 2~8'C ,可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲霉 的 孢子 悬 液 可 保存 
在 2~8'C ,在 1 周 内 使 用 。 

供 试 品 接种 ” 抑 菌 剂 效 力 可 能 受 试验 用 容器 特征 的 影 
响 , 如 容器 的 材质 .形状 .体积 及 封口 的 方式 等 。 因 此 ,只 要 供 
试 品 每 个 包装 容器 的 装 量 足 够 试验 用 ,同时 容器 便于 按 无 菌 
操作 技术 接 人 试验 菌 液 .混合 及 取样 等 ,一 般 应 将 试验 菌 直接 
接种 于 供 试 品 原 包 装 容 器 中 进行 贮存 。 若 因 供 试 品 的 性 状 或 
每 个 容器 装 量 等 因素 需 将 供 试 品 转移 至 无 菌 容器 时 ,该 容器 
的 材质 不 得 影响 供 试 品 的 特性 (如 吸附 作用 ), 特别 应 注意 不 
得 影响 供 试 品 的 pH,pH 对 抑 菌 剂 的 活性 影响 很 大 ,同时 容 
器 的 口径 大 小 应 便于 供 试 品 的 进出 及 混 匀 。 

取 包 装 完整 的 供 试 品 至 少 5 份 ,直接 接种 试验 菌 , 或 取 适 
量 供 试 品 分 别 转移 至 5 个 适宜 的 无 菌 容器 中 ( 若 试 验 菌株 数 
超过 5 株 , 应 增加 相应 的 供 试 品 份 数 ) ,每 一 容器 接种 一 种 试 
验 菌 ,1、2、3 类 供 试 品 中 1g 或 lml 接种 菌 量 为 10 一 10 cfu,4 
类 供 试 品 中 1g 或 1ml 接种 菌 量 为 10 一 104cfu, 接 种 菌 液 的 
体积 不 得 超过 供 试 品 体积 的 0.5% 一 1%% ,充分 混合 ,使 供 试 
品 中 的 试验 菌 均匀 分 布 。 然 后 将 接种 的 供 试 品 在 试验 期 间 署 
20 一 25C , 避 光 贮存 ,贮存 温度 的 变化 应 尽 可 能 控制 在 最 小 范 
围 ,并 防止 被 污染 。 


存活 菌 数 测定 ”根据 产品 类 型 ,在 供 试 品 刚 接 种 (0 时 ) 
及 表 2 规定 的 间隔 时 间 , 分 别 从 上 述 每 个 容器 中 取 供 试 品 
lml(g) ,用 pH 7.0 无 菌 握 化 钠 - 和 蛋白 腑 缓冲 液 稀 释 成 1 : 10、 
1 : 10? ,1 : 10’ 等 稀释 级 。 采 用 平 严 法 或 薄膜 过 滤 法 ( 照 附 
录 XLC 微 生物 限度 检查 法 ,其 中 测定 细菌 用 胰 酪 腑 大 豆 琼 
脂 培养 基 ,测定 真菌 用 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 ) 测 定 每 份 供 试 
品 中 所 含 的 菌 数 。 菌 数 测定 方法 应 进行 验证 ,验证 方法 按 微 
生物 限度 检查 法 (附录 了 C) 中 的 “计数 方法 的 验证 ?进行 ,其 
中 测定 细菌 用 胰 酷 肪 大 豆 琼脂 培养 基 , 测 定 真菌 用 沙 氏 葡萄 
糖 琼 脂 培养 基 。 

根据 菌 数 测定 结果 ,计算 lml(g) 供 试 品 各 试验 菌 所 加 的 
菌 数 及 各 间隔 时 间 的 菌 数 ,并 换算 成 lg 值 。 

结果 判断 ” 抑 菌 剂 效力 根据 各 间隔 时 间 的 菌 数 lg 值 相 
对 于 初始 值 (0 时 菌 数 lg 值 ) 减 少 程度 进行 评价 ( 表 2) ,试验 
结果 按 有 效 数字 的 修 约 规则 进 舍 , 保 留 小 数 点 后 1 位 有 效 数 
字 。 结 果 符 合 表 2 要 求 可 判定 该 产品 抑 菌 效力 符合 规定 。 


表 2 抑 菌 剂 抑 菌 效力 判断 标准 
1 类 供 试 品 
细菌 7 天 菌 数 下 降 不 少 于 1.0 lg,14 天 菌 数 下 降 不 少 于 
3.0 lg;14 天 到 28 天 菌 数 不 增 加 


真菌 与 初始 值 比 ,7、14、28 天 菌 数 均 不 增加 


2 类 供 试 品 
二 
细菌 14 天 菌 数 下 降 不 少 于 2.0 lg,14 天 到 28 天 菌 数 不 增加 


真菌 与 初始 值 比 ,14、28 天 菌 数 均 不 增加 


3 类 供 试 品 


细菌 14 天 菌 数 下 降 不 少 于 1.0 lg,14 天 到 28 天 菌 数 不 增 加 
真菌 与 初始 值 比 ,14、28 天 菌 数 均 不 增加 
| 
4 类 供 试 品 
与 初始 值 比 ,14、28 天 菌 数 均 不 增加 


细菌 ,真菌 


注 : 表 中 “不 增加 ”是 指 对 前 一 个 测定 时 间 , 试 验 菌 增 加 的 数量 不 
超过 0. 5lg。 
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二 甲 双 服 格 列 本 脲 片 ( 工 》 


乙酰 胺 注射 液 
Yixian’an Zhusheye 


Acetamide Injection 


本 品 为 乙酰 胺 的 灭 菌 水 溶液 。 含 乙酰 胺 (Cz HsNO) 应 为 
标示 量 的 95.0%~105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 1ml, 加 氧 氧化 钠 试 液 5ml, 煮 沸 , 即 
发 生 氨 臭 , 能 使 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 变 蓝 。 

(2) 本 品 显 醋酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 焉 ) 。 

【检查 】 pH 值 ” 应 为 5.0~6.5( 附 录 W H)。 

异常 毒性 取 本 品 ,加 氧化 钠 注射 液 制 成 5%% 的 溶液 , 依 
法 检查 (附录 并 C), 按 静脉 注射 法 给 药 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 E) ,每 lmg 乙 
酰胺 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0.030EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 精密 量 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 乙酰 胺 
0. 5g) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10ml， 
置 凯 氏 烧 瓶 中 ,加 水 与 10%% 氢 氧化 钠 溶 液 各 50ml, 照 氮 测定 法 
(附录 下 D 第 一 法 ), 自 “注意 使 沿 瓶 辟 ?起 ,依法 测定 , 即 得 。 每 
lml 硫酸 滴定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 5. 907mg 的 Cs Hs NO。 

【类 别 】 解毒 药 。 

【规格 】 (1)2ml: lg (2)5ml: 2.5g 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 保存 。 


(3)10ml : 5g 


二 甲 双 股 格 列 本 脲 片 ( 荆 ) 
Erjiashuanggua Geliebenniao Pian( 工 ) 
Metformin Hydrochloride and 
Glibenclamide Tablets( I ) 


本 品 含 盐酸 二 甲 双 股 CC, Hi Ns。 HCIl) 应 为 标示 量 的 
95,0%~105.0%; 含 格 列 本 脲 (C3 Hzs CINs Os S) 应 为 标示 量 
的 90.0 欠 一 110.0%%。 


【处 方 】 

处 方 1 处 方 2 
盐酸 二 甲 双 服 250g 500g 
格 列 本 腺 1. 25g 2. 5g 
辅料 适量 适量 
制 成 1000 片 1000 片 


【性 状 】 本 品 为 白色 至 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 或 类 白色 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 二 甲 双 肘 


50mg) ,加 水 10ml, 振 播 使 盐酸 二 甲 双 妥 溶 解 , 滤 过 , 取 续 滤液 
2ml, 加 10%% 亚 硝 基 铁 和 握 化 钠 溶 液 - 铁 氰 化 钾 试 液 -10%% 氧 氧化 
钠 溶 液 (等 体积 混合 ,放置 20 分 钟 使 用 )10ml,3 分 钟 内 溶液 
旺 红色。 

(2) 取 含量 测定 盐酸 二 甲 双 妥 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A) 测 定 ,在 233nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 格 列 本 腺 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 取 鉴别 (1) 项 下 的 滤液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 ( 附 
录 正 )。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 30 片 , 包 衣 片 除去 包 衣 , 研 
细 , 精 密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 二 甲 双 妥 50mg), 置 100ml 
量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 ,超声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 双 服 溶解 , 放 
冷 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 取 双 氰 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 双 氰 胺 对 照 品 溶 
液 ; 另 取 三 聚 氰 胺 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 三 聚 氰 胺 对 照 溶液 。 分 别 精 密 量 取 上 
述 三 种 溶液 各 lml, 置 同一 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 
验 , 用 磺 酸 基 阳离子 交换 键 合 硅胶 为 填充 剂 , 以 磷酸 二 和 毛 铵 溶 
液 ( 取 磷酸 二 氧 铵 17g, 加 水 1000ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 
至 3. 0) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 218nm, 理 论 板 数 按 双 氰 胺 峰 
计算 不 低 于 5000 ,盐酸 二 甲 双 服 峰 与 三 聚 氰 胺 峰 的 分 离 度 应 
大 于 10.0。 取 对 照 溶液 10ul 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检测 灵敏 
度 ,使 双 氰 胺 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10%, 再 精密 量 取 对 照 
溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 
至 盐酸 二 甲 双 肌 色谱 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 
图 中 如 有 双 氰 胺 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ( 按 盐酸 二 甲 双 股 
标示 量 计算 ) ,其 含量 不 得 过 0.04%, 如 有 其 他 杂质 峰 , 单 个 
杂质 峰 ( 保 留 时 间 在 双 氰 胺 峰之 后 ) 的 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 
液 中 盐酸 二 甲 双 肽 峰 面积 的 0.4 售 (0.2%), 其 他 各 杂质 蜂 
(保留 时 间 在 双 氰 胺 峰之 后 ) 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 中 
盐酸 二 甲 双 腺 峰 面积 的 2 售 (1.0%)。 

杂质 I 与 杂质 ”精密 称 取 有 关 物 质 项 下 的 细 粉 适量 
( 约 相 当 于 格 列 本 脲 12. 5mg) , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 16ml， 
超声 20 分 钟 并 振 摇 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 磷酸 二 氧 铵 溶 
液 ( 取 磷酸 二 氧 铵 1.725g, 加 水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 
值 至 3. 5 士 0. 05) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 滤 过 , 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 4-[2-(5- 毛 -2- 甲 氧 基 苯 甲 酰胺 )- 
乙 基 ]- 葵 磺 酰 胺 (杂质 工 ) 对 照 品 与 4-[2-(5- 氧 -2- 甲 氧 基 茶 甲 
酰胺 )- 乙 基 ]- 葵 磺 酰 氨基 -甲酸 乙 酯 (杂质 芽 ) 对 照 品 各 适量 ， 
精密 称 定 ,加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 人 杂质 I 
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与 杂质 了 [各 0. 3mg 的 溶液 ,精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 色 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 格 
列 本 脲 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 品 溶 液 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 对 照 品 溶液 中 杂质 I 色谱 峰 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 15% ,再 精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
20Hl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 格 列 本 脲 色谱 峰 保 
留 时 间 的 2 税 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 对 照 品 溶液 中 
杂质 工 和 杂质 开 相 应 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 均 不 
得 过 0.6%。 

含量 均匀 度 ” 格 列 本 脲 ” 取 本 品 1 片 , 置 25ml 量 瓶 ( 格 
列 本 脲 1. 25mg 规格 ) 或 置 50ml 量 瓶 ( 格 列 本 脲 2. 5mg 规格 ) 
中 ,加 甲醇 适量 ,超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 流动 
相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 照 含 
量 测 定格 列 本 腺 项 下 的 方法 测定 格 列 本 脲 的 含量 ,应 符合 规 
定 ( 附 录 X E) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 三 法 )， 
以 0.02% 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 溶液 250ml 为 溶出 介质 ,转速 为 
每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 滤 
液 备 用 。 

盐酸 二 甲 双 妥 ”精密 量 取 上 述 滤液 适量 ,用 溶出 介质 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 盐酸 二 甲 双 肛 5ng( 按 标示 量 计 算 ) 的 洲 
液 ,作为 供 试 品 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 玉 A) ,在 
233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 另 精密 称 取 盐酸 二 甲 双 股 对 照 
品 适量 ,加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5ng 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 计 算出 每 片 中 盐酸 二 甲 
双 腺 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

格 列 本 脲 。” 取 上 述 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 格 
列 本 脲 对 照 品 约 12.5mg, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ,超声 
20 分 钟 使 格 列 本 腺 溶解, 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 精 
密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 ( 格 列 本 脲 1.25mg 规格 ) 或 置 
50ml 量 瓶 ( 格 列 本 脲 2. 5mg 规格 ) 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 格 列 本 脲 项 下 的 色谱 
条 件 , 唯 检测 波长 改 为 225nm, 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 
溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 
峰 面积 计算 出 每 片 中 格 列 本 脲 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 盐酸 二 甲 双 股 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 ， 
研 细 ,精密 称 取 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 二 甲 双 胀 50mg), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 双 肌 溶解 ， 
放 冷 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 1Iml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 区 A), 在 233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 另 精密 称 取 
盐酸 二 甲 双 肽 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 的 
含 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

格 列 本 脲 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 

。194 ， 


为 填充 剂 ;以 甲醇 -磷酸 二 氢 匀 溶 液 ( 取 磷酸 二 氢 镀 1. 725g ,加 
水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3.5 士 0.05)(50 : 30) 为 
流动 相 ; 检 测 波长 为 300nm。 取 杂质 工 与 杂质 开 检 查 项 下 的 
对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 理 论 板 数 按 格 
列 本 脲 峰 计 算 不 低 于 5000, 杂 质 工 峰 与 杂质 开 峰 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 

测定 法 “精密 称 取 盐 酸 二 甲 双 肌 含量 测定 项 下 的 细 粉 适 
量 ( 约 相当 于 格 列 本 脲 5mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ， 
超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 揪 
匀 ，, 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 格 列 本 脲 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 适量 使 溶解 ， 
并 用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 含 50pg 的 溶液 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 降 血 糖 药 。 

【规格 】 (1) 每 片 含 盐酸 二 甲 双 股 250mg 与 格 列 本 脲 
1.25mg (2) 每 片 含 盐酸 二 甲 双 妥 500mg 与 格 列 本 脲 
2. 5mg 


【贮藏 】 密封 保存 。 


二 甲 双 肽 格 列 本 脲 片 ( 了) 
Erjiashuanggua Geliebenniao Pian( J ) 
Metformin Hydrochloride and 
Glibenclamide Tablets( [I ) 


本 品 含 盐酸 二 甲 双 肢 (C Hi N;s，HCl) 应 为 标示 量 的 
95.0%~105.0% ;会 格 列 本 脲 (Czs Hzs CINs Os S) 应 为 标示 量 
的 90.0%% 一 110.0%%。 


【处 方 】 
处 方 1 处 方 2 
盐酸 二 甲 双 肽 500g 250g 
格 列 本 脲 5g 2. 5g 
辅料 适量 适量 
制 成 1000 片 1000 片 
【性 状 】》 本 品 为 白色 至 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 或 类 白色 。 
【鉴别 】 〈1)? 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 二 甲 双 股 


50mg) ,加 水 10ml, 振 播 使 盐酸 二 甲 双 肌 溶解, 滤 过 , 取 续 滤液 
2ml, 加 10% 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 溶 液 - 铁 氰 化 钾 试 液 -10% 氢 氧化 
钠 溶 液 (等 体积 混合 ,放置 20 分 钟 使 用 )10ml,3 分 钟 内 溶液 
呈 红 色 。 

(2) 取 含量 测定 盐酸 二 甲 双 服 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 RN A) 测 定 , 在 233nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 格 列 本 脲 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
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二 甲 双 服 格 列 本 脲 片 ( 卫 》 


(4) 取 鉴别 (1) 项 下 的 滤液 ,应 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 
亚 )。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 30 片 , 包 衣 片 除 去 包 衣 , 研 
细 , 精 密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 二 甲 双 服 50mg), 置 100ml 
量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 ,超声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 双 服 溶解 , 放 
冷 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 取 双 氰 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 用 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.1mg 的 溶液 ,作为 双 氰 胺 对 照 品 溶 
液 ; 另 取 三 聚 氰 胺 适量 ,用 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
会 0. 2mg 的 溶液 ,作为 三 聚 氰 胺 对 照 溶液 。 分 别 精密 量 取 上 
述 三 种 溶液 各 1ml, 置 同一 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 名, 作为 对 照 溶 液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 试 
验 ,用 磺 酸 基 阳 离子 交换 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 磷酸 二 氢 铵 溶 
液 ( 取 磷酸 二 氢 铵 17g, 加 水 1000ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 
至 3. 0) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 218nm, 理论 板 数 按 双 氰 胺 峰 
计算 不 低 于 5000 ,盐酸 二 甲 双 服 峰 与 三 聚 氰 胺 峰 的 分 离 度 应 
大 于 10.0。 取 对 照 溶液 10ul 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 敏 
度 , 使 双 氰 胺 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% ,再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 溶 液 各 10pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 至 盐酸 二 甲 双 肽 色谱 蜂 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色 
谱 图 中 如 有 双 氰 胺 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,其 含量 不 得 过 
0.04% ,如 有 其 他 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 ( 保 留 时 间 在 双 氰 胺 峰 
之 后 ) 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 中 盐酸 二 甲 双 服 峰 面 积 的 
0.4 售 (0.2%) ,其 他 各 杂质 峰 ( 保 留 时 间 在 双 氰 胺 峰之 后 ) 峰 
面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 中 盐酸 二 甲 双 肽 峰 面 积 的 2 售 
(1.0%)。 

杂质 工 与 杂质 I ”精密 称 取 有 关 物 质 项 下 的 细 粉 适量 
( 约 相当 于 格 列 本 脲 12. 5mg) , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 16ml， 
超声 20 分 钟 并 振 摇 使 格 列 本 脲 溶 解 , 放 冷 ,用 磷酸 二 氢 狠 溶 
液 ( 取 磷酸 二 氨 铵 1.725g, 加 水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 
值 至 3. 5 士 0. 05) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 ,离心 , 取 上 清 液 滤 过 , 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 男 取 4-[2-(5- 握 -2- 甲 氧 基 茶 甲 酰胺 )- 
乙 基 ]- 葵 磺 酰 胺 (杂质 工 ) 对 照 品 与 4-[2-(5- 毛 -2- 甲 氧 基 葵 甲 
酰胺 )- 乙 基 ]- 葵 磺 酰 氨基 -甲酸 乙 酯 (杂质 T) 对 照 品 各 适量 ， 
精密 称 定 ,用 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 杂 质 工 
与 杂质 [各 0. 3mg 的 溶液 ,精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 黑 含量 测定 格 
列 本 脲 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 品 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 , 使 对 照 品 溶液 中 杂质 工 色 谱 峰 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 15%% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
20p1, 分 别 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 格 列 本 脲 色谱 峰 保 
留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 对 照 品 洲 液 中 
杂质 I 工 和 杂质 工 相 应 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 不 
得 过 0.6%。 

含量 均匀 度 ” 格 列 本 脲 取 本 品 1 片 , 置 50ml 量 瓶 ( 格 
列 本 腺 2.5mg 规格 ) 或 置 100ml 量 瓶 ( 格 列 本 脲 5mg 规格 ) 
中 ,加 流动 相 适量 ,超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 流 


动 相 稀 释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 昭 
含量 测定 格 列 本 脲 项 下 的 方法 测定 格 列 本 脲 的 含量 ,应 符合 
规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 三 法 )， 
以 0.02% 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 溶液 250ml 为 溶出 介质 ,转速 为 
每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 滤 
液 备 用 。 

盐酸 二 甲 双 肽 ”精密 量 取 上 述 滤液 适量 ,用 溶出 介质 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 盐酸 二 甲 双 肢 5xg( 按 标示 量 计 算 ) 的 溶 
液 , 作 为 供 试 品 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 
233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 盐 酸 二 甲 双 肌 对 照 
品 适 量 ,加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5pg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 计 算出 每 片 中 盐酸 二 甲 
双 肽 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

格 列 本 逐 ” 取 上 述 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 格 
列 本 脲 对 照 品 约 12.5mg, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ,超声 
20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 精 
密 量 取 lml, 置 50ml 量 瓶 ( 格 列 本 腺 2. 5mg 规格 ) 或 置 25ml 
量 瓶 ( 格 列 本 逐 5mg 规格 ) 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 勾 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 合 量 测定 格 列 本 脲 项 下 的 色谱 条 件 , 唯 
检测 波长 改 为 225nm, 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶 液 各 
20pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 
计算 出 每 片 中 格 列 本 脲 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 
符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 盐酸 二 甲 双 县 ”了 到 本 品 20 片 ,精密 称 定 ， 
研 细 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 二 甲 双 县 50mg), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 双 服 溶解 ， 
放 冷 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 1ml, 置 
1I00ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 义 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 J A) ,在 233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 
盐酸 二 甲 双 县 对 照 品 适 量 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

格 列 本 脲 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 碎 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -磷酸 二 氢 铵 溶液 ( 取 磷 酸 二 氢 铵 1. 725g, 加 
水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3.5 士 0.05)(50 : 30) 为 
流动 相 ;检测 波长 为 300nm。 取 杂质 工 与 杂质 开 检 查 项 下 的 
对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 理 论 板 数 按 格 
列 本 脲 峰 计算 不 低 于 5000 ,杂质 工 峰 与 杂质 开 峰 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 

测定 法 “精密 称 取 盐 酸 二 甲 双 妥 含 量 测 定 项 下 的 细 粉 适 
量 ( 约 相当 于 格 列 本 脲 smg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 ,超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶 解 , 放 冷 , 用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 勾 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 ; 另 取 格 列 本 脲 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 
并 定量 稀释 制 成 每 iml 中 含 50pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 
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二 甲 双 服 格 列 本 脲 胶 宫 (T 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 降 血 糖 药 。 

【规格 】 〈1) 每 片 含 盐酸 二 甲 双 县 250mg 与 格 列 本 甩 
(2) 每 片 含 赴 酸 二 甲 双 股 500mg 与 格 列 本 脲 5mg 
【贮藏 】 密封 保存 。 


2. 5mg 


二 甲 双 服 格 列 本 脲 胶 圳 ( 工 ) 


Erjiasnuanggua Geliebennidqo Jiaonang( 工 ) 
Metformin Hydrochloride and 
Glibenclamide Capsules( I ) 


本 品 含 盐酸 二 甲 双 肽 (Cs Hi N;， HCID 应 为 标示 量 的 
95.0%~105.0% ;会 格 列 本 逐 C(Css Hz CIN; Os S) 应 为 标示 量 
的 90.0% 一 110.0%% 。 


【处 方 ”盐酸 二 甲 双 腺 250g 

格 列 本 逐 1. 25g 

辅料 适量 

制 成 1000 粒 
【性 状 】 本 品 的 内 容 物 为 白色 至 类 白色 颗粒 或 粉末 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 盐酸 二 甲 双 


腺 50mg) ,加 水 10ml, 振 摇 使 盐酸 二 甲 双 肌 溶解 , 滤 过 , 取 续 
滤液 2ml, 加 10% 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 溶 液 - 铁 氰 化 钾 试 液 -10% 
氢 氧 化 钠 溶液 (等 体积 混合 ,放置 20 分 钟 使 用 )10ml, 3 分 钟 
内 溶液 呈 红 色 。 

(2) 取 盐酸 二 甲 双 腺 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 测 定 , 在 233nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

(3) 在 格 列 本 脲 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶 液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 取 鉴别 (1) 项 下 的 滤液 显 氢 化 物 的 鉴别 反应 ( 附 
录 严 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 30 粒 的 内 容 物 , 研 细 , 精 密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 二 甲 双 有 50mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 流动 相 适 量 , 超 声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 双 肽 溶解 , 放 冷 ,用 
流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 
取 双 氰 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,用 流动 相 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 lml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 双 氰 胺 对 照 品 溶液 ; 
另 取 三 聚 氰 胺 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 三 聚 氰 胺 对 照 溶液 。 分 别 精密 量 取 
上 述 三 种 溶液 各 lml, 置 同一 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 
D) 试 验 ,用 磺 酸 基 阳 离子 交换 键 合 硅胶 为 填充 剂 , 以 磷酸 二 
氢 猴 溶液 ( 取 磷 酸 二 氢 铵 17g, 加 水 1000ml 溶解 ,用 磷酸 调 
节 pH 值 至 3. 0) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 218nm, 理论 板 数 按 
双 氰 胺 峰 计 算 不 低 于 5000, 盐 酸 二 甲 双 服 峰 与 三 聚 氰 胺 峰 
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的 分 离 度 应 大 于 10.0。 取 对 照 溶液 10 岂 注入 液 相 色谱 仪 ， 
调节 检测 灵敏 度 , 使 双 氰 胺 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% ,再 
精密 量 取 对 照 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p, 分 别 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 至 盐酸 二 甲 双 服 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 双 氰 胺 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 
( 按 盐 酸 二 甲 双 肽 标示 量 计算 ) ,其 含量 不 得 过 0. 04%% ,如 有 
其 他 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 ( 保 留 时 间 在 双 氰 胺 峰之 后 ) 的 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 中 盐酸 二 甲 双 肌 峰 面积 的 0.4 倍 
(0.2%) ,其 他 各 杂质 峰 ( 保 留 时 间 在 双 氰 胺 峰之 后 ) 峰 面积 
的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 中 盐酸 二 甲 双 肽 峰 面 积 的 2 售 
(1.0%)。 

杂质 工 与 杂质 I 精密 称 取 有 关 物 质 项 下 的 细 粉 适量 
( 约 相当 于 格 列 本 逐 12. 5mg), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 16ml， 
超声 20 分 钟 并 振 摇 使 格 列 本 逐 溶 解 , 放 冷 ,用 磷酸 二 氨 铵 溶 
液 ( 取 磷酸 二 氢 铵 1.725g, 加 水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 
值 至 3.5 士 0.05) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 滤 过 , 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 4-[2-(5- 氯 -2- 甲 氧 基 葵 甲 酰胺 )- 
乙 基 二 苯 磺 酰胺 (杂质 工 ) 对 照 品 与 4-[2-(5- 毛 -2- 甲 氧 基 葵 甲 
酰胺 )- 乙 基 ]- 苯 磺 酰 氨基 -甲酸 乙 酯 (杂质 开 ) 对 照 品 各 适量 ， 
精密 称 定 ,加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 杂质 I 
与 杂质 各 0. 3mg 的 溶液 ,精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 格 
列 本 脲 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 品 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 对 照 品 溶液 中 杂质 工 色 谱 蜂 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 15% ,再 精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
20pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 格 列 本 脲 色谱 峰 保 
留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 对 照 品 溶液 中 
杂质 1 和 杂质 开 相 应 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 不 
得 过 0.6%。 

含量 均匀 度 ” 格 列 本 逐 ” 取 本 品 1 粒 , 置 25ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 适量 ,超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 照 含量 测 
定格 列 本 脲 项 下 的 方法 测定 格 列 本 脲 的 含量 ,应 符合 规定 ( 附 
录 X EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 三 法 )， 
以 0.02 儿 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 溶液 250ml 为 溶出 介质 ,转速 为 
每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 波 
液 备用 。 

盐酸 二 甲 双 县 ”精密 量 取 上 述 滤液 适量 ,用 溶出 介质 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 盐酸 二 甲 双 及 5ug( 按 盐酸 二 甲 双 股 
标示 量 计算 ) 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 A) ,在 233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 另 精密 称 取 
盐酸 二 甲 双 肽 对 照 品 适量 ,加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 计 算 
出 每 粒 中 盐酸 二 甲 双 服 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%, 应 
符合 规定 。 

格 列 本 踩 ” 取 上 述 滤液 作 为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 格 
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二 甲 双 服 格 列 本 脲 胶 误 (了 [》 


列 本 脲 对 照 品 约 12. 5mg, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ,超声 20 
分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 
取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 含量 测定 格 列 本 脲 项 下 的 色谱 条 件 , 唯 检测 波长 
改 为 225nm, 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 20pl1, 分 别 
注 和 人 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 出 每 粒 
中 格 列 本 脲 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 正 ) 。 

【含量 测定 】 盐酸 二 甲 双 服 ” 取 本 品 20 粒 的 内 容 物 ， 
精密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 二 甲 双 服 
50mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 
双 肽 溶解 , 放 冷 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) ,在 233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 
另 精密 称 了 到 盐酸 二 甲 双 服 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 ， 
计算 , 即 得 。 

格 列 本 脲 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -磷酸 二 氢 狠 溶液 ( 取 磷 酸 二 氧 铵 1. 725g ,加 
水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3.5 士 0.05)(50 : 30) 为 
流动 相 ; 检 测 波 长 为 300nm。 取 杂质 工 与 杂质 开 检 查 项 下 的 
对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 理 论 板 数 按 格 
列 本 脲 峰 计算 不 低 于 5000 ,杂质 工 峰 与 杂质 卫 峰 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 

测定 法 ”精密 称 取 盐 酸 二 甲 双 肽 含量 测定 项 下 的 细 粉 适 
量 ( 约 相当 于 格 列 本 腺 5mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ， 
超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 
匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 : 另 取 格 列 本 脲 对照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 适量 使 溶解 ， 
并 用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 50pg 的 溶液 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 降 血 糖 药 。 

【规格 】 每 粒 含 盐酸 二 甲 双 肌 250mg 与 格 列 本 腺 1. 25mg 

【贮藏 】 密封 保存 。 


二 甲 双 股 格 列 本 脲 胶 台 ( [[ ) 


Erjiashuanggua Geliebenniao Jiaonang( 工 ) 
Metformin Hydrochloride and 
Glibenclamide Capsules( 工 ) 


本 品 含 盐酸 二 甲 双 服 (C，4 Hi Ns 上 HCbD 应 为 标示 量 的 
95. 0%~105. 0% ; 含 格 列 本 脲 (Cs Hzs CIN; Os S) 应 为 标示 量 
的 90.0% 一 110.0% 。 


【处 方 】 盐酸 二 甲 双 服 250g 


格 列 本 脲 
辅料 适量 
制 成 1000 粒 
【性 状 】 本 品 的 内 容 物 为 白色 至 类 白色 颗粒 或 粉末 。 
【上 鉴别】 (1) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 盐酸 二 甲 双 
县 50mg) ,加 水 10ml, 振 摇 使 盐酸 二 甲 双 股 溶解 , 滤 过 , 取 续 
滤液 2ml, 加 10%% 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 溶液 - 铁 氰 化 钾 试 液 -102% 
氢 氧 化 钠 溶液 (等 体积 混合 ,放置 20 分 钟 使 用 )10ml,3 分 钟 
内 溶液 旺 红色。 
(2) 取 盐酸 二 甲 双 腺 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 233nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 。 
(3) 在 格 列 本 脲 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
(4) 取 鉴别 (1) 项 下 的 滤液 应 显 氢 化 物 的 鉴别 反应 ( 附 
录 卫 )。 
【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 30 粒 的 内 容 物 , 研 细 , 精 密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 二 甲 双 有 50mg), 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 流动 相 适 量 , 超 声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 双 肽 溶解 , 放 冷 ,用 流 
动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 取 双 
氰 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 用 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 双 氰 胺 对 照 品 溶液 ; 另 取 三 聚 
氰 胺 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 2mg 的 
溶液 ,作为 三 聚 氰 胺 对 照 溶液 。 分 别 精 密 量 取 上 述 三 种 溶液 
各 1ml, 置 同一 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 作 
为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 ,用 磺 酸 基 
阳离子 交换 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 磷酸 二 氢 铵 溶液 ( 取 磷 酸 二 
氧 铵 17g, 加 水 1000ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 0 ) 为 流 
动 相 , 检 测 波长 为 218nm, 理论 板 数 按 双 氰 胺 峰 计算 不 低 于 
5000 ,盐酸 二 甲 双 服 峰 与 三 聚 氰 有 踪 峰 的 分 离 度 应 大 于 10. 0。 
取 对 照 溶液 10u1 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 双 氰 
胺 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% ,再 精密 量 取 对 照 溶液 与 供 试 
品 溶液 各 10pl, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 盐酸 二 甲 
双 腺 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 双 氰 胺 
峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ( 按 盐酸 二 甲 双 服 标 示 量 计 算 ) ,其 
含量 不 得 过 0.04% ,如 有 其 他 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 ( 保 留 时 间 
在 双 氰 胺 峰之 后 ) 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 中 盐酸 二 甲 双 
腺 峰 面积 的 0.4 倍 (0.2%), 其 他 各 杂质 峰 ( 保 留 时 间 在 双 和 氰 
胺 峰之 后 ) 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 中 盐酸 二 甲 双 肽 峰 
面积 的 2 倍 (1.0%)。 
杂质 工 与 杂质 T 精密 称 取 有 关 物 质 项 下 的 细 粉 适量 
〈 约 相当 于 格 列 本 脲 12. 5mg), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 16ml， 
超声 20 分 钟 并 振 播 使 格 列 本 腺 溶解 , 放 冷 ,用 磷酸 二 和 氢 匀 溶 
液 ( 取 磷酸 二 氧 包 1.725g, 加 水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 
值 至 3. 5 士 0. 05) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 清 液 滤 过 , 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 4-[2-(5- 氯 -2- 甲 氧 基 葵 甲 酰胺 )- 
。197 。 


2.5g 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 和 集体 制作 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


二 羟 丙 茶 碱 氧化 钠 注射 液 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


乙 基 ]- 苯 磺 酰 胺 (杂质 工 ) 对 照 品 与 4-[2-(5- 氯 -2- 甲 氧 基 茶 
甲 酰 胺 )- 乙 基 ]- 葵 磺 酰 氨基 -甲酸 乙 酯 (杂质 芽 ) 对 照 品 各 
适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 杂 质 工 与 杂质 开 各 0.3mg 的 溶液 ,精密 量 取 1ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 
液 。 照 含量 测定 格 列 本 脲 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 品 溶液 
20Ml 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 对 照 品 溶液 中 
杂质 工 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 15%%, 再 精密 量 了 到 对 照 品 
溶液 与 供 试 品 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 
谱 图 至 格 列 本 脲 色谱 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 与 对 照 品 溶液 中 杂质 I 工 和 杂质 了 相应 的 色 
谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 均 不 得 过 0.6%。 

含量 均匀 度 ” 格 列 本 脲 ” 取 本 品 1 粒 , 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 适量 ,超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 照 含量 测 
定格 列 本 腺 项 下 的 方法 测定 格 列 本 脲 的 含量 ,应 符合 规定 ( 附 
录 X E) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 三 法 )， 
以 0.02%% 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 溶 液 250ml 为 溶出 介质 ,转速 为 
每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 ,到 溶液 10ml, 滤 过 , 滤 
液 备用 。 

盐酸 二 甲 双 妥 ”精密 量 取 上 述 滤液 适量 ,用 溶出 介质 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 盐酸 二 甲 双 服 5pg( 按 盐酸 二 甲 双 服 
标示 量 计算 ) 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 了 A) ,在 233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 另 精密 称 
取 盐 酸 二 甲 双 县 对 照 品 适量 ,加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 5ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 
计算 出 每 粒 中 盐酸 二 甲 双 且 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
80% ,应 符合 规定 。 

格 列 本 脲 ” 取 上 述 滤 液 作为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 格 
列 本 脲 对 照 品 约 12. 5mg, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ,超声 
20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶 解 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ，, 精 
密 量 取 lml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 售 量 测定 格 列 本 脲 项 下 的 色谱 条 件 , 唯 
检测 波长 改 为 225nm, 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 
20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 
计算 出 每 粒 中 格 列 本 脲 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 
符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 EE)。 

【含量 测定 】 盐酸 二 甲 双 服 ” 取 本 品 20 粒 的 内 容 物 ， 
精密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 二 甲 双 肽 
50mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 5 分 钟 使 盐酸 二 甲 
双 服 溶解 , 放 冷 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 人 A), 在 233nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 
另 精密 称 取 盐 酸 二 甲 双 肽 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 iml 中 约 含 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 ， 
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计算 , 即 得 。 

格 列 本 脲 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -磷酸 二 氢 铂 溶液 ( 取 磷 酸 二 氢 铵 1. 725g, 加 
水 300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3.5 士 0.05)(50 : 30) 为 
流动 相 ; 检 测 波长 为 300nm。 取 杂质 I 与 杂质 了 检查 项 下 的 
对 照 溶 液 20p] 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 理 论 板 数 按 格 
列 本 脲 峰 计算 不 低 于 5000 ,杂质 工 与 杂质 开 峰 的 分 离 度 应 符 
合 要 求 。 

测定 法 ”精密 称 取 含 量 测定 盐酸 二 甲 双 肽 项 下 的 细 粉 适 
量 ( 约 相当 于 格 列 本 脲 5mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ， 
超声 20 分 钟 使 格 列 本 脲 溶 解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 揪 
匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 格 列 本 脲 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 适量 使 溶解 ， 
并 用 流动 相 定 量 稀 释 制 成 每 lml 中 含 50pg 的 溶液 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 降 血糖 药 。 

【规格 】 每 粒 含 盐酸 二 甲 双 有 250mg 与 格 列 本 脲 2. 5mg 

【贮藏 】 密封 保存 。 


二 羟 丙 茶 碱 氟 化 钠 注射 液 
Ergiangbingchajian Luhuana Zhusheye 
Diprophylline and Sodium Chloride injection 


本 品 为 二 羟 丙 茶 碱 和 和 氯 化 钠 制 成 的 灭 菌 水 溶液 。 含 二 羟 
丙 茶 碱 (Co Hus Ns Os ) 应 为 标示 量 的 95.0%% 一 105.0% , 含 毛 
化 钠 (NaCl) 应 为 标示 量 的 95, 0%~105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 20ml, 置 水 浴 上 蒸 干 ,加 盐酸 lml 与 
氯酸钾 0. 1g, 继 续 燕 干 ,残渣 遇 氨 气 后 应 显 紫色 ,再 加 氢 氧 化 
钠 试 液 数 滴 ,紫色 即 消失 。 

(2) 取 本 品 适 量 , 用 水 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 二 羟 丙 茶 碱 
0. 2mg 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 二 羟 丙 茶 碱 对 照 品 适量 ， 
加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 , 照 有 
关 物 质 项 下 的 色谱 条 件 试验 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 
与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 含量 测定 项 下 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 代 A) 测定 ,在 273nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 246nm 的 波 
长 处 有 最 小 吸收 。 

(4) 本 品 显 钠 盐 鉴 别 (1) 的 反应 和 和 握 化 物 鉴别 (1) 的 反应 
(附录 亚 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.0~7.0( 附 录 W H)。 

有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 适 量 , 用 水 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 二 羟 丙 茶 碱 1mg 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 , 照 二 羟 
丙 茶 碱 有 关 物 质 项 下 的 方法 测定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 
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有 茶 碱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 标示 量 的 0.5%， 
其 他 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 中 二 羟 两 茶 碱 峰 面 积 
(0.5%)。 

重金 属 ” 取 本 品 50ml, 蒸 发 至 约 20ml, 放 冷 ,加 醋酸 盐 缓 
冲 液 (pH 3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml, 依 法 检查 (附录 出 H 
第 一 法 ) , 含 重金 属 不 得 过 千 万 分 之 三 。 

渗透 压 摩尔 浓度 “” 取 本 品 , 依 法 测定 (附录 到 G) ,渗透 
压 摩 尔 浓度 应 为 260 一 320mOsmol/kg。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ,依法 检查 (附录 并 下 ) ,每 1ml 中 含 
内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 二 羟 两 茶 碱 ”精密 量 取 本 品 适 量 , 用 水 定 
量 稀释 制 成 每 Iml 中 含 二 凑 丙 茶 碱 12. 5ng 的 溶液 , 播 匀 , 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) ,在 273nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ; 另 取 二 羟 丙 茶 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定 其 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 , 同 法 操作 ,计算 , 即 得 。 

氧化 钠 ”精密 量 取 本 品 15ml, 加 水 35ml、2% 糊 精 溶液 
5ml、2. 5% 硼 砂 溶液 2ml 与 荧光 黄 指 示 液 5 一 8 滴 , 用 硝酸 银 
滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 每 1ml 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 
相当 于 5. 844mg 的 NaCl。 

【类 别 】 同 二 羟 丙 茶 碱 。 

【规格 】 (1)100ml : 二 羟 两 茶 碱 0. 5g 与 氯 化 钠 0. 9g 
(2)100ml : 二 羟 丙 茶 碱 0. 25g 与 氧化 钠 0. 9g 

【贮藏 了 谈 光 ,密闭 保存 。 


马 来 酸 依 那 普 利 分 散 片 
Malaisuan Yinapuli Fensanpian 


Enalapril Maleate Dispersible Tablets 


本 品 含 马 来 酸 依 那 普 利 (Cs。Hzs N;O;，Cs Hi Os) 应 为 标 
示 量 的 90. 0%~110. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 马 来 酸 依 那 普 
利 20mg) ,加 稀 硫 酸 2ml, 搅 拌 , 滤 过 ,滤液 滴 加 高 锰 酸 钾 试 
液 ,红色 即 消失 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 溶解 并 
稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 马 来 酸 依 那 普 利 2mg 的 溶液 ,作为 供 
试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 , 用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 马 来 酸 依 那 普 利 20pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵敏 度 , 使 依 那 普 利 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 15% ,再 
精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 至 依 那 普 利 双 酮 出 峰 完 毕 , 供 试 品 溶液 色谱 图 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


扎 来 普 隆 片 


中 如 有 杂质 峰 ( 马 来 酸 峰 除外 ) , 依 那 普 利 拉 峰 面积 不 得 大 于 
对 照 溶液 中 依 那 普 利 峰 面积 的 1. 5 倍 (1.5%%), 依 那 普 利 双 坪 
蜂 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 中 依 那 普 利 峰 面积 (1.0%) ,其 他 单 
个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 中 依 那 普 利 峰 面 积 的 0. 5 倍 
《0.5%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 中 依 那 普 利 峰 
面积 的 3 倍 (3.0%)。 供 试 品 溶液 中 任何 小 于 对 照 溶液 中 依 
那 普 利 峰 面积 0. 02 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 , 振 
摇 使 马 来 酸 依 那 普 利 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 照 含 
量 测定 项 下 的 方法 测定 含量 ,应 符合 规定 (附录 X 了 ) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 75 转 ,经 5 分 钟 时 , 取 
溶液 适量 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 马 来 酸 依 屠 
普 利 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 售 
10ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 测 
定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “用 辛 烷 基 础 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 磷酸 盐 缓 冲 溶液 (0.01mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液， 
用 磷酸 调节 pH 值 至 2.2)- 乙 脐 (75 : 25) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 215nm; 柱 温 为 50C 。 取 马 来 酸 适量 ,加 流动 相 溶解 并 称 
释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ; 另 分 别 取 依 那 普 利 拉 对 
照 品 . 马 来 酸 依 那 普 利 对 照 品 和 依 那 普 利 双 酮 对 照 品 适量 ,加 
流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 约 含 20ng 的 混合 溶液 。 
取 马 来 酸 溶液 和 混合 溶液 各 20pl, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 , 依 屠 
普 利 峰 拖 尾 因子 应 不 大 于 2. 0, 马 来 酸 峰 与 依 那 普 利 拉 峰 的 
分 离 度 应 符合 要 求 , 依 那 普 利 拉 、 依 那 普 利 与 依 那 普 利 双 酮 各 
峰之 间 的 分 离 度 应 不 小 于 4. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 马 来 酸 依 那 普 利 20mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适 
量 , 振 摇 使 马 来 酸 依 那 普 利 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 波 
过 ,精密 量 取 续 滤液 20u1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 
马 来 酸 依 那 普 利 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 依 
那 普 利 峰 面积 计算 , 即 得 。 

[类别 〗 同 马 来 酸 依 那 普 利 。 

【规格 】 5mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


扎 来 普 隆 三 
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本 品 含 扎 来 普 隆 (Ci His Ns 0) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 
。 199 。 
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110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适 量 ( 约 相当 于 扎 来 普 隆 5mg)， 
加 乙醇 5ml, 振 摇 使 扎 来 普 隆 溶解 , 滤 过 ,滤液 置 紫外 光 灯 
(365nm) 下 检视 , 显 黄 绿色 荧光 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 扎 来 普 隆 5mg) ,和 置 100ml 
量 瓶 中 ,加 乙醇 适量 , 振 摇 使 扎 来 普 隆 溶解 ,并 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 适量 ,用 乙醇 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 扎 来 
普 隆 5ng 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 ， 
在 232nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 含量 测定 项 下 的 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 扎 来 普 隆 5mg) , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 10ml, 超 声 使 扎 
来 普 隆 溶解 ,并 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 
试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 
刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 
对 照 溶液 10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵敏 度 , 使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%; 再 精密 量 取 供 试 品 溶 
液 与 对 照 溶 液 各 10ml, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 
主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 , 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(0. 5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
2 倍 (1.0%)。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 水 2ml， 
使 片 剂 崩 解 后 ,加 乙 且 10ml, 超 声 使 扎 来 普 隆 溶解 ,用 水 
稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5mly* 置 25ml 量 
瓶 中 (5mg 规格 ) ,或 置 50ml 量 瓶 中 (10mg 规格 ) ,用 流动 
相 稀 释 至 刻度 , 揪 匀 , 照 合 量 测定 项 下 方法 , 自 “ 精 密 量 取 
10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ” 起 ,依法 测定 含量 ,应 符合 规定 ( 附 
录 X EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 一 法 )， 
以 水 500ml(5mg 规格 ) 或 1000ml(10mg 规格 ) 为 溶出 介质 , 转 
速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶液 适量 , 滤 
过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 扎 来 普 隆 对 照 品 适量 , 精 
密 称 定 , 加 乙 且 10ml 使 溶解 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 
方法 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注 入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (35 : 65) 为 流动 相 ;检测 波长 为 231nm。 
理论 板 数 按 扎 来 普 隆 峰 计 算 不 低 于 3000, 扎 来 普 隆 峰 与 相 邻 
杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

。 200 ， 


测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 量 
〈 约 相当 于 扎 来 普 隆 5mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 10ml, 超 
声 使 扎 来 普 隆 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 了 到 
续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 精 
密 量 取 10pl, 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 扎 来 普 隆 
对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 20kg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 扎 来 普 隆 。 
(1)5mg (2)10mg 
避 光 ,密封 保存 。 
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本 品 含 扎 来 普 隆 (Cy His N; OO) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 和 粉末 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 内 容 物 , 研 细 , 称 取 细 粉 适量 ( 约 相当 
于 扎 来 普 隆 5mg), 加 乙醇 5ml, 振 摇 使 扎 来 普 隆 溶 解 , 滤 过 ， 
滤液 置 紫 外 光 灯 (365nm) 下 检视 , 显 黄 绿色 荧光 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 , 研 细 , 称 取 细 粉 适量 ( 约 相当 于 扎 来 普 
隆 5mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 适量 , 振 摇 使 扎 来 普 隆 溶 
解 ,并 稀释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 适量 ,用 乙醇 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 扎 来 普 隆 5ng 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 A) 测 定 , 在 232nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 含 量 测定 项 下 的 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 扎 来 普 隆 5mg) , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 - 水 (50 : 50) 适 
量 , 振 摇 使 扎 来 普 隆 溶解 ,并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 乙 且 - 
水 (50 : 50) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 
下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 
灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 25%; 再 精密 
量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 10nl, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 
中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 
(0.5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 2 
倍 (1.0%%) 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 ,将 内 容 物 倾 和 人 50ml 量 瓶 中 ， 
襄 壳 用 乙 且 5ml 分 次 洗 净 , 洗 液 并 人 量 瓶 中 ,充分 振 播 使 扎 来 
普 隆 溶解 ,用 乙 有 稍 -水 (50 : 50) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 。 精 密 
量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 (5mg 规格 ) ,或 置 50ml 量 瓶 
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中 (lomg 规格 ), 用 乙 且 - 水 (50 : 50) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 。 照 含 
量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 精 密 量 取 10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ” 起 ， 
依法 测定 含量 ,应 符合 规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 一 法 )， 
以 水 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 (5mg 
规格 ) ;或 取 续 滤液 5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 乙 有 睛 -水 (50 : 50) 
稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,作为 供 试 品 溶液 (10mg 规格 ); 另 取 扎 来 普 
隆 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 乙 且 - 水 (50 : 50) 溶 解 并 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 约 含 10kg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 
测定 项 下 的 方法 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
20p1, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 
限度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 胶 训 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 ( 附 
录 工 E) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -水 (35 : 65) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 231nm。 
理论 板 数 按 扎 来 普 隆 峰 计算 不 低 于 3000, 扎 来 普 隆 峰 与 相 邻 
杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 粒 , 精 密 称 定 , 计 算 平 均 装 量 , 取 内 容 
物 , 研 细 , 混 匀 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 扎 来 普 隆 5mg), 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 - 水 (50 : 50) 适 量 , 振 摇 使 扎 来 普 隆 溶 
解 ,并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 
量 瓶 中 ,用 乙 有 睛 -水 (50 : 50) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 
10pl, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 扎 来 普 隆 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 , 加 乙 且 - 水 (50 : 50) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 20pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 扎 来 普 隆 。 

【规格 】 (1l)5mg (2)l0mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


乌拉 地 人 尔 
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本 品 为 6-{3-[4-(2- 甲 氧 茶 基 )-1- 哌 嗪 基 ] 两 基 } 氨 基 -1,3- 二 


甲 基 -2,4(1 互 ,3 五 )- 喀 啶 二 酮 。 按 干燥 品 计算 , 含 Coo Hz NsO; 不 
得 少 于 99.0%。 
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【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 三 氯 甲烷 中 易 溶 ,在 甲醇 或 乙醇 中 溶解 ,在 丙酮 中 
略 溶 , 在 石油 醚 或 水 中 不 溶 ; 在 0. 1mol/L 盐酸 溶液 中 略 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 50mg, 加 丙 二 酸 约 30mg 与 醋 栈 
0.5ml, 在 80 一 90C 水 浴 中 加 热 10 分 钟 , 应 显 红 棕色 。 

《2) 取 本 品 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 8pg 的 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 T A) 测 定 , 在 268nm 的 波 
长 处 有 最 大 吸收 。 

《3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 910 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.5g, 加 
0. lmol/L 盐酸 溶液 25ml, 溶 液 应 澄清 无 色 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 , 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 lmg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 
lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 
溶液 。 照 含量 测定 项 下 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20ul 注入 液 相 
色谱 仪 ,调节 检 测 灵 人 敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 
的 20% ,精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 液 各 20pl, 分 别 注 人 
液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (0.5%%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 2 倍 (1.0%)。 

残留 溶剂 ”1,2- 二 氯 乙 烷 、 乙 醇 丙 酮 与 葵 取 本 品 约 
1g, 精 密 称 定 ,置顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 稀 硫酸 10ml, 密封 ,作为 
供 试 品 溶液 ; 另 精 密 称 取 1,2- 二 氰 乙 烷 .乙醇 .丙酮 与 茶 各 适 
量 , 加 稀 硫酸 制 成 每 lml 中 含 1, 2- 二 氯 乙 烷 0. 5pg、 乙 醇 
0. 5mg 丙酮 0. 5mg 和 茶 0. 2kg 的 溶液 ,精密 量 取 10ml, 置 顶 
空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 铀 
P 第 一 法 ) 测 定 ,以 聚 乙 二 醉 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 
柱 温 为 80C ;检测 器 温度 为 200'C ; 进 样 口 温度 为 200C ; 顶 
空 瓶 平衡 温度 为 85'C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 
顶 空 进 样 ,各 成 分 色谱 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 精 密 
量 取 供 试 品 溶 液 和 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105'C 干 燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妊 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 再 N) ,遗留 残 
漆 不 得 过 0.1%% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 
妞 二 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 醋酸 钠 溶液 ( 取 无 水 醋酸 钠 8. 2g 和 冰 醋 酸 40ml， 
加 水 溶解 并 稀释 至 600ml)- 甲 醇 (70 : 30) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 268nm。 取 乌拉 地 尔 对 照 品 及 1,3- 二 甲 基 -4-(Y- 氧 两 基 氨 
基 ) 尿 喀 喧 对照 品 适 量 , 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 分 
别 含 乌拉 地 尔 0. 1mg 及 1,3- 二 甲 基 -4-(Y 毛 两 基 氨 基 ) 屎 喀 喧 
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乌拉 地 尔 注 射 液 


0.01mg 的 混合 溶液 , 取 20p] 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 乌 
拉 地 尔 峰 与 1,3- 二 甲 基 -4-(Y 氯 两 基 氨 基 ) 尿 喀 啶 峰 的 分 离 度 
应 符合 要 求 ,理论 板 数 按 乌拉 地 尔 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl, 注 入 液 相 色 谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 乌拉 地 尔 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 
相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 高 血压 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 处 保存 。 

【制剂 】 乌拉 地 尔 注射 液 


附 : 

1,3- 二 甲 基 -4-(Y- 氯 丙 基 氨基 ) 尿 哮 了 喧 

1,3-dimethyl-4-(Y-chloropropylamino) uracil 
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乌拉 地 尔 注 射 液 
Wuladi’er Zhusheye 


Urapidil Injection 


本 品 为 乌拉 地 尔 的 灭 菌 水 溶液 。 含 乌拉 地 尔 (Czo Hz Ns O;) 
应 为 标示 量 的 95. 0%~105.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适 量 , 加 水 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 乌 
拉 地 尔 0. 01mg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 
测定 ,在 268nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 4.0~7.0( 附 录 W H)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 
的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20ul 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 20% ,精密 量 取 供 试 
品 溶液 和 对 照 溶液 各 20m, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (0. 5%), 各 
杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (1. 0%)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 E), 每 lmg 乌 
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拉 地 尔 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 1. 0EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 醋酸 钠 溶 液 ( 取 无 水 醋酸 钠 8.2g 和 冰 醋 酸 
40ml, 加 水 溶解 并 稀释 至 600ml)- 甲 醇 (70 : 30) 为 流动 相 ; 柱 
温 为 30C ;检测 波长 为 268nm。 取 乌拉 地 尔 对 照 品 及 1,3- 二 
甲 基 -4-(7Y- 氯 丙 基 氨基 ) 屎 喀 啶 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 
稀释 制 成 每 lml 中 分 别 含 乌 拉 地 尔 0. 1mg 及 1,3- 二 甲 基 -4- 
(7- 毛 两 基 氨 基 ) 尿 喀 啶 0.01mg 的 混合 溶液 , 取 20pl 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,乌拉 地 尔 峰 与 1,3- 二 甲 基 -4-(Y- 氯 丙 
基 氨 基 ) 尿 喀 啶 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 ,理论 板 数 按 乌拉 地 尔 
峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 乌拉 地 尔 对 照 品 约 
25mg, 精密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 ,再 精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 
刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 
溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 
峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 乌拉 地 尔 。 

【 规格】 5ml : 25mg 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 
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Cio His CINO, 213.66 

本 品 为 B-( 氨 基 甲 基 )-4 氯 -氢化 肉桂 酸 。 按 干燥 品 计算 ， 
含 CioHisCINO; 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 3 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 几 乎 
无 味 。 

本 品 在 水 中 微 溶 ,在 甲醇 中 极 微 溶解 ,在 三 氯 甲 烷 中 不 
溶 :在 稀 酸 或 稀 碱 中 略 溶 。 

【鉴别 ] 〈1) 取 本 品 适 量 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 
约 含 0.7mg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A) 测 
定 , 在 259nm、266nm 与 275nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
272nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

《2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 701 
图 ) 一 致 。 
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甘 氮 酰 合 氮 酰 胺 


【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 乙醇 - 冰 醋 酸 (4 : 1) 
溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 含 10mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 
精密 量 取 适量 ,用 乙醇 - 冰 醋 酸 (4 : 1) 稀 释 制 成 每 1ml 中 含 
0.05mg 和 0. 03mg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 (1) 与 对 照 溶 液 
(2)。 另 取 4-(4- 氨 茶 基 ))-2- 吡 咯 烷 酮 对 照 品 适量 ,加 乙醇 - 冰 
醋酸 (4 : 1) 溶 解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 
杂质 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 四 
种 溶液 各 10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 冰 醋 
酸 -水 (4 : 1 : 1) 为 展开 剂 ,展开 , 晾 干 , 置 另 一 充满 氯气 的 展开 
缸 中 [人 缸 内 置 一 盛 有 高 锰 酸 钾 1g 与 盐酸 溶液 (4 一 10)10ml 的 烧 
杯 ] 保 持 8 分 钟 ,取出 薄 层 板 在 空气 中 放置 2 分 钟 , 喷 以 显 色 剂 
〈 临 用 新 制 。 取 邻 联 甲苯 胺 200mg, 加 冰 栈 酸 2. 0ml, 加 热 溶解 ， 
用 水 稀释 至 100ml, 滤 过 , 取 适 量 ,与 等 体积 0.83% 碘 化 钾 溶 液 
混合 ) 。 供 试 品 溶液 如 显 与 和 (4- 握 茶 基 )-2- 吡 咯 烷 酮 相应 的 六 
点 ,其 颜色 不 得 深 于 杂质 对 照 品 溶液 中 的 主 斑 点 (1%%), 若 显 其 
他 杂质 斑点 ,其 颜色 不 得 深 于 对 照 溶液 (1) 的 主 斑点 (0.5%)， 
供 试 品 溶液 所 显 杂 质 斑 点 总 量 不 得 大 于 2. 0%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 2.0%( 附 录 妊 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 亚 N), 和 遗留 残 
渣 不 得 过 0. 2%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 的 遗留 残 酒 ,依法 检查 (附录 柚 
H 第 二 法 ) , 含 重 金属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 150mg ,精密 称 定 , 加 冰 醋 酸 20ml 
溶解 , 照 电位 滴定 法 (附录 下 A), 用 高 氯 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 的 高 毛 酸 滴定 
液 (0. 1mol/L) 相 当 于 21. 37mg 的 Ce Hi CINO; 。 

【类 别 】 中 枢 性 肌肉 松弛 药 。 

【贮藏 】 密闭 保存 。 


甘 氨 酰 谷 氨 酰胺 


Gan’anxian Gu’anxian’an 


Glycylglutamine 


C: His NsO, » HO 221. 22 
本 品 为 甘 氨 酰 -L- 谷 氮 酰 胺 一 水 合 物 。 按 无 水 物 计算 , 含 
Cr His NsO 〇 ,不 得 少 于 99. 0%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 ， 
味 苦 。 
本 品 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 .丙酮 或 乙醚 中 不 溶 。 
比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
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中 约 含 40mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WE), 比 旋 度 为 一 1. 2° 
至 一 2. 4"。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 20mg, 加 水 约 1ml 溶解 ,再 加 节 三 
酮 试 液 5 滴 , 加 热 , 即 显 蓝 紫 色 。 

(2) 取 本 品 约 0. 2g, 置 试管 中 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 5ml, 缓 组 
煮沸 , 即 发 生 氨 臭 ,能 使 润 湿 的 红色 石 营 试 纸 变 蓝 。 

《3) 本 品 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1. 0g, 加 水 20ml 使 溶解 ,依法 测 
定 ( 附 录 W H) ,pH 值 应 为 4. 5~6. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 适量 ,加 水 制 成 每 1ml 中 
含 0. 1g 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 , 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 
液 ( 附 录 信 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 
液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

氯 化 物 “” 取 本 品 0. 3g, 依 法 检查 (附录 妞 A) ,与 标准 氯 
化 钠 溶 液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 , 不 得 更 浓 (0. 02%)。 

铵 盐 ， 取 本 品 0. 1g, 在 60 以 下 减 压 蒸馏 ,依法 检查 ( 附 
录 刀 KK) ,与 标准 氯 化 铵 溶液 10. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 
更 深 (0. 10%%) 。 

有 关 物 质 “” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 氨基 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ;以 0.05molML 磷酸 二 氢 钠 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 为 
4.5)- 乙 且 (35 : 65) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm。 理 论 板 数 
按 甘 氨 酰 谷 氨 酰胺 峰 计 算 不 低 于 2000。 取 本 品 50mg, 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 浓 过 氧化 氢 溶 液 5ml, 放置 30 分钟, 用 流动 相 
稀释 至 刻度 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 取 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 。 甘 氨 酰 谷 氨 酰 胺 峰 与 相 邻 杂质 峰 间 的 分 离 
度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 1. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 环 -( 甘 氨 酰 - 谷 
氨 酰 胺 ) 对 照 品 、 焦 谷 氮 酸 对 照 品 适量 ,分 别 精密 称 定 ,加 流动 
相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 ;分 别 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 1ml, 置 同一 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 甘 氨 
酰 谷 氨 酰 胺 色谱 峰 的 峰 高 为 满 量 程 的 10% 一 20% ,再 精密 量 
取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20ul, 分别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 环 -( 甘 氨 酰 - 谷 氨 酰 胺 )、 焦 谷 氨 酸 峰 面 
积 应 不 得 大 于 对 照 溶液 中 环 -( 甘 氨 酰 - 谷 氨 酰胺 )、 焦 谷 氨 酸 
的 峰 面积 (0. 5%) ;其 他 单个 未 知 杂 质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 
液 中 甘 氨 酰 谷 氨 酰 胺 峰 面积 的 0. 5 售 (0.5%) ;其 他 未 知 杂质 
峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 中 甘 氨 酰 谷 氨 酰 胺 峰 面积 
(1.0%) 。 

残留 溶剂 ”乙醇 .乙酸 乙 酯 与 甲 茶 ” 取 本 品 50mg, 精 密 
称 定 , 置 顶 空 瓶 中 ,精密 加 水 Iml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶 
液 ;分 别 精密 称 取 乙 醇 、 乙 酸 乙 酯 .甲苯 各 适量 ,加 二 甲 基 亚 砚 
。 203 。 


htt p: / /www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


甘氨酸 茶 碱 钠 片 


稀释 制 成 对 照 品 贮备 液 ; 分 别 精密 量 取 对 照 品 贮备 液 适 量 ,用 
水 稀释 制 成 每 1ml 中 含 乙醇 250pg、 乙 酸 乙 醒 250pg 和 甲 茶 
44. 5pg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 1ml, 午 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 第 二 法 ) 测 定 , 以 
5% 莱 基 二 甲 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ;起 
始 温 度 为 40C ,维持 6 分 钟 ,以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 
160'C ,维持 3 分 钟 。 进 样 口 温度 为 200'C ;检测 器 温度 为 
250C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80'C ,平衡 时 间 为 40 分 钟 。 取 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 主峰 之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 
对 照 品 和 供 试 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 ,应 符合 规定 。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 狙 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 应 为 7.0%~9.0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 钮 N), 遗 留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 殉 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 15g, 精 密 称 定 , 加 无 水 甲酸 
2ml, 冰 醋酸 40ml, 照 电位 滴定 法 (附录 而 A), 用 高 握 酸 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 , 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 
每 1ml 高 氧 酸 滴定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 20.32mg 的 
C; His Ns O01. 

【类 别 】 氨基酸 类 药 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 


甘氨酸 茶 碱 钠 片 


Gan’ansuan Chajianna Pian 


Theophylline Sodium Glycinate Tablets 


本 品 含 甘 氨 酸 茶 碱 钠 以 无 水 茶 碱 (C Hs Ns Os ) 计 算 ,应 
为 标示 量 的 93. 0% 一 107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 无 水 茶 碱 
0. 5g) ,分 次 加 正己 烷 10ml、15mil 研磨 , 弃 去 正己 烷 , 残 渣 用 
6mol/L 氨 溶 液 - 水 (1 : 1)20ml 分 二 次 研磨 , 滤 过 ,合并 滤液 ， 
置 水 浴 上 藻 发 至 约 5ml, 用 冰 醋 酸 中 和 至 对 石 蔓 试 纸 显 中 性 ， 
搅拌 冷却 至 15'C ,使 茶 碱 析出 , 滤 过 ,用 水 洗涤 ,在 105 作 干燥 
1 小 时 , 取 约 10mg, 加 盐酸 lml 与 氯酸钾 0. 1g, 置 水 洽 上 蒸 
干 , 遗 留 的 残渣 , 遇 氨 气 即 变 为 紫色 ,再 加 氢 氧 化 钠 试 液 数 滴 ， 
紫色 即 消失 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 无 水 茶 碱 25mg) ,加 水 
10ml 使 甘氨酸 茶 碱 钠 溶 解 , 滤 过 , 取 滤 液 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 茶 碱 对 照 品 适量 ,加 三 氯 甲 烷 - 甲 醇 (6 : 4) 制 成 每 1ml 中 约 
含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 (1); 另 取 甘 氨 酸 对 照 品 适 
量 , 加 水 制 成 每 lml 中 约 含 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 
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(2)。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 
10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFss 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 - 冰 醋 酸 -水 
(4 ; 1 ; 1) 为 展开 剂 ,展开 后 , 景 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检 
视 , 供 试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 (1) 
的 主 斑点 相同 ;再 喷 以 节 三 酮 试 液 ,在 80'C 加 热 至 出 现 明显 
斑点 , 供 试 品 溶液 所 显 主 广 点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 
(2) 的 主 广 点 相同 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 无 水 茶 
碱 0. 1g), 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 ,超声 使 甘氨酸 茶 碱 
钠 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 
品 溶 液 ; 精 密 量 取 iml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 作 为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 
照 溶液 20pl, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色 
谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 溶液 各 201, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 
保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ( 除 糊 
精 峰 外 ), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(0. 5%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
45 分 钟 时 , 取 溶 液 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 茶 碱 对 照 品 
适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 7pg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 
A), 在 272nm 的 波长 处 分 别 测定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 
限度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 :以 醋酸 盐 缓 冲 液 (了 到 醋 酸 钠 1.36g, 加 水 100ml 使 
溶解 ,加 冰 醋 酸 5ml, 再 加 水 稀释 至 1000ml, 摇 匀 )- 乙 有 睛 (93 : 
7) 为 流动 相 ;检测 波长 为 271nm; 取 茶 碱 和 可 可 碱 适 量 , 加 流 
动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 各 含 10y8g 的 混合 溶液 , 取 20pl 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,理论 板 数 按 茶 碱 峰 计算 不 低 于 
5000 ,可 可 碱 峰 与 茶 碱 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
〈 约 相当 于 无 水 茶 碱 0. 1g) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 ， 
超声 使 甘氨酸 茶 碱 钠 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 勾 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 ， 
摇 匀 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 茶 碱 
对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


同 甘 氨 酸 茶 碱 钠 。 
按 Cr He NiOz 计 


(1)0.138g (2)0.165g 
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丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 


丙 氨 酰 谷 氨 酰胺 
Bing’ anxian Gu’ anxian’ an 


Alanyl Glutamine 


HC NH; 


NH; O 
Cs HisN:O， 217. 15 

本 品 为 N(C2)-L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 。 按 干燥 品 计算 ， 含 
Cs HisNsO4 不 得 少 于 98. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 ， 
无 味 。 

本 品 在 术 中 易 溶 ,在 乙醇 .丙酮 或 乙醚 中 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 含 50mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WI E), 比 旋 度 为 十 9. 5" 至 
十 11. 0°。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 20mg, 加 水 1ml 使 溶解 ,加 节 三 酮 
试 液 5 滴 , 加 热 , 即 显 蓝 紫 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1. 0g, 加 水 10ml 使 溶解 ,依法 测 
定 ( 附 录 W H) ,pH 值 应 为 5. 0 一 6. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g, 加 水 5ml 使 溶解 ， 
溶液 应 澄清 无 色 。 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 
比较 ,不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (附录 人 区 A 
第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

氢化 物 ” 取 本 品 0.30g, 依 法 检查 (附录 出 A) ,与 标准 氯 
化 钠 溶液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 02%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 出 B), 与 标准 硫 
酸 钾 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 02%)。 

铵 盐 “” 取 本 品 0.10g, 在 60 人 以 下 减 压 蒸馏 ,依法 检查 
(附录 出 K) ,与 标准 氯 化 铵 溶液 8. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 
得 更 深 (0.08% ) 。 

有 关 物 质 ”精密 称 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 ; 分 别 精密 称 取 各 杂质 对 照 品 适量 , 按 下 表 的 浓度 用 流动 相 
溶解 并 稀释 制 成 对 照 品 混合 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 
件 , 取 对 照 品 溶液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,各 杂质 
峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 
溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 
峰 面 积 计算 , 含 环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 ) 不 得 过 0.2%%，, 含 
环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 ) 不 得 过 0. 04% , 含 L- 焦 谷 氨 酰 -L- 丙 
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氨 酸 不 得 过 0.15%, 含 L- 焦 谷 氨 酸 不 得 过 0. 05%% , 含 D- 丙 氨 
酰 -L- 谷 氨 酰 胺 不 得 过 0.05%, 含 L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酸 不 得 过 
0. 5% ,其 他 未 知 杂 质 单一 色谱 峰 面积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 
再 氨 酰 谷 氮 酰 胺 峰 面 积 (0. 1%) ,其 他 未 知 杂 质 色 谱 峰 面积 的 
和 不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 峰 面积 的 5 售 
(0.5%) 。 


浓度 浓度 
杂质 对 照 品 杂质 对 照 品 
(ug/ ml) (ug/ml) 

环 -(L- 丙 氨 酰 - D- 丙 氨 酰 - 

L- 谷 氨 酰 胺 ) IL- 谷 氨 酰 胺 
环 -(L- 丙 氨 酰 - 让 丙 氨 酰 

L- 谷 氨 酰 ) 谷 氨 酰 胺 

工 - 焦 谷 氨 酰 - L- 丙 氨 酰 - ye 

IL- 丙 氨 酸 L- 谷 氮 酸 

L- 焦 谷 氨 酸 2 
残留 溶剂 ”甲醇 .乙醇 .四 氢 呐 喃 与 甲 荣 取 本 品 约 


100mg ,精密 称 定 , 置 顶 空 瓶 中 ,精密 加 30%% 二 甲 基 甲 酰胺 溶 
液 2ml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶 液 ; 分 别 精 密 称 取 甲 醇 、 乙 
醇 、 四 和 氨 叶 喃 . 甲 茶 适量 ,加 30% 二 甲 基 甲 酰胺 溶液 稀释 制 成 
每 1ml 中 含 甲醇 150ng、 乙 醇 250pg、 四 和 氨 叶 辆 36pyg 和 甲苯 
44. 5pg 的 溶液 ,精密 量 取 2ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 人 出 P 第 二 法 ) 测 定 ,以 6% 氰 
丙 基 茶 基 - 94% 二 甲 基 聚 硅 氧 煤 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛 
细 管 柱 为 色谱 柱 ;程序 升温 ,起 始 温度 70'C ,维持 2 分 钟 , 以 
每 分 钟 10 的 速率 升温 至 120'C ,再 以 每 分 钟 20C 的 速率 升 
温 至 220'C ,维持 3 分 钟 。 进 样 口 温度 为 200 ;检测 器 温度 
为 250C ; 顶 空 瓶 平 衡 温 度 为 80'C ,平衡 时 间 为 20 分 钟 。 取 
对 照 品 溶液 项 空 进 样 ,各 成 分 峰 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 
精密 量 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 
图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105 避 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妞 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妊 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

铁 盐 。” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 G) ,与 标准 铁 溶 
液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 001%)。 

重金 属 ” 取 本 品 2. 0g, 加 水 23ml 溶解 后 ,加 醋酸 盐 缓 冲 
液 (pH 3.5)2ml, 依 法 检查 (附录 如 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 2. 0g, 加 水 23mi 溶解 后 ,加 盐酸 5ml, 依 
法 检查 (附录 再 丁 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0.0001%)。 

细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 而 EF) ,每 1mg 丙 
氨 酰 谷 氨 酰 胺 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 050EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 经 薄膜 过 滤 法 处 理 , 用 0. 1%% 无 菌 蛋白 肪 
水 溶液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 300ml) ,用 金黄 色 葡 萄 糖 球菌 做 
。 20S 。 
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丙 氨 酰 谷 氨 酰胺 注射 液 


阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 氏 H) ,应 符合 规定 ( 供 注 射 用 ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 氨基 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ;以 0.05moML 磷酸 二 和 氢 钾 缓冲 液 ( 用 磷酸 调节 pH 值 至 
4.0)- 乙 且 (35 : 65) 为 流动 相 ;检测 波长 为 215nm; 流 速 为 每 
分 钟 0. 7ml; 柱 温 30C 。 取 D- 丙 氨 酰 -I- 谷 氨 酰 胺 和 两 氨 酰 谷 
氨 酰 胺 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 D- 
丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 10ug 和 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 50pg 的 混合 溶 
液 , 取 20ml 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 理 论 板 数 按 丙 氨 
酰 谷 氨 酰 胺 峰 计算 不 低 于 3000,D- 丙 氮 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 峰 与 丙 
氨 酰 谷 氨 酰 胺 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ”精密 称 取 本 品 适量 ,用 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0. 05mg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 
按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 氨基 酸 类 药 。 

【制剂 】 〈1) 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 注射 液 
谷 氨 酰胺 

【贮藏 〗】 密封 保存 。 

曾 用 名 :N(2)-L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 


〈2) 注 射 用 丙 氨 酰 


丙 和 氨 酰 谷 氨 酰胺 注射 液 
Bing’anxian Gu’ anxian’ an Zhusheye 


Alanyl Glutamine Injection 


本 晶 为 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 的 灭 菌 水 溶液 。 含 丙 氨 酰 谷 氨 栈 
胺 (Cs HisNsO, ) 应 为 标示 量 的 95.0% 一 105.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 澄 明 液 体 。 

【鉴别 〗】 (1) 取 本 品 1ml, 加 水 10ml, 加 节 三 酮 试 液 5 滴 ， 
加 热 , 即 显 蓝 紫 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.4~6.0( 附 录 VYE H)。 

吸光 度 ” 取 本 品 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A)， 
在 400nm 的 波长 处 测定 ,吸光 度 不 得 过 0. 05。 

氨 ” 试 验 应 在 20~25'C 下 进行 。 精 密 量 取 本 品 5ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 精密 
称 取 氯 化 铵 31. 5mg, 置 500ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 使 溶解 并 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 (每 1ml 中 相当 于 20kg 的 NH4” ) ,作为 
对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 还 原 酶 1 溶液 (NADH)( 取 还 原型 辅 
酶 1 适量 ,用 2- 氧 代 戊 二 酸 缓 冲 液 制 成 每 1ml 中 含 0. 2mg 的 
溶液 。 该 溶液 4C 可 保存 3 天 )1. 0ml, 置 吸收 池 中 ,加 供 试 品 
溶液 0. 1ml 和 水 1. 9ml, 混 匀 ,反应 5 分 钟 。 照 紫外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 于 A) ,以 水 为 参 比 ,在 340nm 波长 处 测定 吸光 
度 Al, 再 加 入 谷 氨 酸 脱 氨 酶 溶液 (GLDH)( 取 谷 氨 酸 脱 氧 酶 

.206 。 
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适量 ,加 水 配 成 每 lml 中 含 1000 单位 的 溶液 )0. 02ml, 混 勾 ， 
20 分 钟 后 测 得 吸光 度 A, 。 同 法 测定 水 和 对 照 品 溶液 的 吸光 
度 ,分 别 为 B; 、.B: 和 Ci 、C: 。 按 下 式 计 算 , 即 得 。 含 氨 不 得 过 
340mg/L。 


(Al — A:)— (Bi — B,) 
(Ci — C;) a (Bi — B,) 


式 中 Cs 为 对 照 品 溶液 的 氨 浓 度 (pg/ml); 
10 为 供 试 品 溶液 的 稀释 倍数 。 
有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 , 加 流动 相 稀释 制 成 每 lml 中 
约 含 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;分 别 精 
密 称 取 杂 质 对 照 品 适量 , 按 下 表 的 浓度 用 流动 相 稀释 制 成 对 
照 品 混合 溶液 。 


Cl(mg/L) = C: X x10 


杂质 对 照 品 浓度 (ug/ml) 
环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 ) 200 
环 -(L- 丙 氮 酰 -L- 谷 氮 酰 ) 2 
L- 焦 谷 氨 酰 -L- 丙 氨 酸 26 
工 - 焦 谷 氨 酸 10 
D- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 10 
丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 20 
L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酸 40 


照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 品 溶液 20p1 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,各 杂质 峰 分 离 度 应 符合 要 求 。 精 密 量 
取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 含 环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 
酰胺 ) 不 得 过 5.0%%、 含 环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 ) 不 得 过 
0.05% 、 含 L- 焦 谷 氨 酰 -L- 丙 氨 酸 不 得 过 0. 65% 、 含 L- 焦 谷 氨 
酸 不 得 过 0. 25%% 、 含 D- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 不 得 过 0. 25%、 含 
L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酸 不 得 过 1.0%% ,其 他 单个 未 知 杂 质 峰 面积 
不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 丙 氮 酰 谷 氨 酰 胺 峰 面积 (0. 5%) ,其 他 
未 知 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 丙 氨 酰 谷 氮 酰 胺 
峰 面积 的 2 倍 (1.0%%)。 

重金 属 ” 取 本 品 适 量 [ 约 相当 于 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 2.0g] 
加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3. 5)2ml, 加 水 适量 使 成 25ml, 依 法 检查 
(附录 如 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 区 G) ,本 品 的 
渗透 压 摩尔 浓度 应 为 900~1100mOsmol/kg。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ,以 5% 和 氨 氧 化 钠 溶 解 调节 pH 至 
7.0, 依 法 检查 (附录 了 E) ,每 1ml 中 含 细菌 内 毒素 的 量 应 小 
于 0. 50EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 经 薄膜 过 滤 法 处 理 , 用 0.1% 无 菌 蛋 白 腺 
水 溶液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 100ml) ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 氏 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 精密 量 取 本 品 适 量 , 用 流动 相 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 0.05mg 的 溶液 , 照 丙 氨 酰 谷 氨 酰 
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注射 用 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 


胺 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 丙 氮 酰 谷 氨 酰 胺 。 

【规格 】 (1)50ml : 10g 〈2)100ml : 20g 

【贮藏 】 密闭 ,在 阴凉 处 保存 

曾 用 名 :N(2)-L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胺 注射 液 

注 :(1)2- 氧 代 戊 二 酸 缓冲 液 的 制备 ” 取 2- 氧 代 戊 二 酸 
220mg, 用 盐酸 三 乙醇 胺 缓冲 液 (pH 8.0)( 取 三 乙醇 胺 1ml， 
加 无 氨 蒸 馆 水 60ml, 用 稀 盐 酸 溶液 调节 pH 至 8. 0)60ml 溶解 。 

(2) 渗 透 压 摩 尔 浓度 的 测定 用 标准 溶液 的 制备 ”分别 精 
密 称 取 500'C ~650 干燥 40 一 50 分 钟 并 和 置 硅胶 干燥 器 中 放 
冷 至 室温 的 基准 氯 化 钠 3. 223g、6. 437g, 各 加 水 适量 使 溶解 
并 稀释 至 100ml, 摇 勾 (渗透 压 摩尔 浓度 分 别 为 1000、 
2000mOsmol/kg) 。 


注射 用 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 
Zhusheyong Bing’ anxian Gu’ anxian’ an 


Alanyl Glutamine for Injection 


本 品 为 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 的 无 菌 冻 干 品 或 无 菌 粉 末 。 按 平 
均 装 量 计算 , 含 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 (Cs His NasO4) 应 为 标示 量 的 
95.0%~105.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 疏 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 约 20mg, 加 水 lml 使 溶解 ,加 苗 三 酮 
试 液 5 滴 , 加 热 , 即 显 蓝 紫 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶 液 主峰 的 保留 时 间 一 致 、 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 10ml 使 溶解 ,依法 测 
定 ( 附 录 W H) ,pH 值 应 为 5.4 一 6.0。 

溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 适 量 , 加 水 制 成 每 lml 中 含 0. 2g 
的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 (附录 
以 B) 比 较 , 不 得 更 浓 。 

吸光 度 ” 取 本 品 , 加 水 制 成 每 Iml 中 含 0. 2g 的 溶液 , 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A), 在 400nm 的 波长 处 测定 ， 
吸光 度 不 得 过 0. 05。 

氨 ” 试 验 应 在 20~25'C 下 进行 。 精 密 称 取 本 品 适量 ,加 
水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 20mg 的 溶液 , 摇 匀 ,作为 供 试 
品 溶液 。 精 密 称 取 握 化 匀 31. 5mg, 置 500ml 量 瓶 中 ,加 水 适 
量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 (每 1ml 中 相 
当 于 20ug 的 NH+ )。 精 密 量 取 还 原 酶 1 溶液 (NADH)( 取 还 
原型 辅酶 I 适量 ,用 2- 氧 代 戊 二 酸 缓 冲 液 制 成 每 tml 中 含 
0. 2mg 的 溶液 。 该 溶液 4C 可 保存 3 天 )1. 0ml, 置 吸收 池 中 ， 
加 供 试 品 溶液 0. 1ml 和 水 1. 9ml, 混 匀 ,反应 5 分 钟 。 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) ,以 水 为 参 比 ,在 340nm 的 波长 
处 测定 吸光 度 A ,再 加 入 谷 氨 酸 脱 氢 酶 溶液 (GLDH)( 取 谷 
氨 酸 脱 氢 酶 适量 ,加 水 制 成 每 lml 中 含 1000 单位 的 溶液 ) 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 


0. 02ml, 混 名,20 分 钟 后 测定 吸光 度 A;。 辣 法 测定 水 和 对 照 
品 溶液 的 吸光 度 , 分 别 为 B 、B: 和 Ci 、C: 。 按 下 式 计 算 , 即 
得 。 含 氮 不 得 过 0. 17%。 


(Ai—A:)~—(Bi—B) nn lS 
0 6 0 
含 揽 量 % Cr XG CO 一 (8 B) WwW” X100% 


式 中 Cs 为 对 照 品 溶液 的 氨 浓 度 (yg/ml); 
7 为 供 试 品 溶液 的 稀释 倍数 ; 
W 为 供 试 品 的 称 样 量 。 
有 关 物 质 ”精密 称 取 本 品 ,加 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 丙 氨 酰 谷 氨 酰 腕 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;分 别 精 
密 称 取 各 杂质 对 照 品 适 量 , 按 下 表 的 浓度 用 流动 相 稀释 制 成 
杂质 对 照 品 溶液 。 


杂质 对 照 品 浓度 (pg/ml) 
环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 胶 ) 20 
环 -(L- 丙 氨 酰 -1- 谷 氨 酰 ) 1.6 
L- 焦 谷 氮 栈 -L- 丙 氨 酸 20 
L- 焦 谷 氨 酸 8 
D- 丙 氨 酰 -L- 谷 氮 酰 胺 10 
再 氮 酰 谷 氨 酰 胺 20 
L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酸 20 


照 含 量 测 定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 杂质 对 照 品 溶液 20pl 注 
人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,各 杂质 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 杂质 对 照 品 溶液 各 20pl1, 分 别 注 
入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 含 环 - 
(I- 丙 氨 酰 -I- 谷 氨 酰 胺 ) 不 得 过 0.5%、 含 环 -(L- 丙 氨 酰 -L- 谷 
氨 酰 ) 不 得 过 0.04%、 含 L- 焦 谷 氨 酰 -L- 两 氨 酸 不 得 过 
0.5% 、 含 L- 焦 谷 氨 酸 不 得 过 0.2%%、 含 D- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酰 
胺 不 得 过 0. 25%% 、 含 L- 丙 氨 酰 -L- 谷 氨 酸 不 得 过 0. 5% ,其 他 
单个 未 知 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 杂质 对 照 品 溶液 中 丙 氨 酰 谷 
氨 栈 胺 峰 面 积 (0. 5%) ,其 他 未 知 杂 质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 
杂质 对 照 品 溶液 中 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 峰 面 积 的 2 倍 (1.0%%) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 1.0% (无 菌 粉末 ) 或 3.0% (无 菌 冻 干 品 )( 附 录 钢 LL)。 

细菌 内 窒 素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 交 E), 每 lmg 中 
含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 050EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,用 0.1% 无 菌 蛋 白 腑 水 溶解 后 ,转移 至 
0. 1%% 无 菌 蛋白 脉 水 溶液 中 ,经 落 膜 过 滤 法 处 理 , 用 0.1%% 无 
菌 蛋 白 腑 水 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 100ml) ,以 金黄 色 葡 萄 球 
菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 对 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,精密 称 取 适 量 ， 
用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 0.05mg 的 
溶液 ,作为 供 试 品 溶液 , 照 丙 氨 酰 谷 氨 酰胺 含量 测定 项 下 的 方 
法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 

【规格 】 


同 丙 氨 酰 谷 氨 酰 胺 。 
(1)10g (2)20g 
* 207 。 
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【贮藏 】 密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 

曾 用 名 :注射 用 N(2)-L- 丙 氨 酰 -二 谷 氨 酰 胺 

注 :2- 氧 代 戊 二 酸 缓 冲 液 的 制备 ” 取 2 氧 代 戊 二 酸 
220mg, 用 盐酸 三 乙醇 胺 缓冲 液 (pH 8.0)( 取 三 乙醇 胺 1ml, 加 
无 氨 蒸 饮水 60ml, 用 稀 盐酸 溶液 调节 pH 至 8. 0)60ml 溶解 。 
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Cis HisOs » Cs Hi NO 375. 43 

本 品 为 (十 )-(S)-er 甲 基 -3- 茶 甲 酰基 - 荣 乙 酸 -o 氨 基 -2-( 羟 甲 
基 )-1,3- 丙 二 醇 盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 Ce HuO;，G Hh NO; 不 
得 少 于 98. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ;有 刺激 性 特 臭 。 

本 品 在 水 或 甲醇 中 易 溶 ,在 乙醚 中 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 2g, 加 水 50ml, 充 分 搅拌 使 溶解 ,用 
0. 5mol/L 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 1.0~1.5, 使 渐渐 析出 沉 
淀 ,继续 搅拌 30 分 钟 , 滤 过 , 滤 渣 用 水 60ml 洗涤 3 次 (每 次 
20ml) ,在 60'C 减 压 干燥 至 恒 重 , 精 密 称 取 适 量 ,加 二 握 乙 烷 
溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 
(附录 WI E), 比 旋 度 为 十 56. 0" 至 十 60. 0°。 

吸收 系数 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 10ng 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
N A) ,在 260nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 吸收 系数 (El 和 %) 为 
425~451。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 50mg, 加 水 5ml 使 溶解 ,加 二 硝 基 
茶 有 午 试 液 Iml, 摇 匀 , 微 温 , 即 生成 橙色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 0. 6g, 加 硫酸 4ml, 直 火 加 热 约 15 分 钟 后 , 放 
冷 , 缓 缓 加 水 5ml, 加 饱和 和 氢 氧 化 钠 溶 液 使 成 碱 性 ,加 热 , 发 生 
的 气体 能 使 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 变 蓝 , 并 能 使 硝酸 亚 汞 试 液 
湿润 的 滤纸 变 黑 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
NO), 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 0.25g, 加 水 25ml 使 溶解 ,依法 
测定 (附录 WI H) ,pH 值 应 为 5. 5~7.0。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 100mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 甲醇 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 (1); 
再 精密 量 取 供 试 品 溶液 适量 ,用 甲醇 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 (2) 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 

。， 208 。 


V B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 5pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 
GFzs4 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 异 丙 醚 -甲酸 (70 : 30 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 , 晾 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 溶液 如 显 杂 
质 斑点 ,与 对 照 溶液 (1) 的 主 斑点 比较 ,不 得 更 深 ; 深 于 对 照 溶 
液 (2) 的 杂质 斑点 ,不 得 多 于 3 个。 

葡 辛 胺 ” 取 本 品 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
50mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 葡 辛 胺 适量 ,加 甲醇 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 25mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶 液 与 对 照 品 溶 
液 各 4p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 甲醇 -三 握 甲 
烷 -无 水 甲酸 (30 : 70 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,上 晾 干 ,将 薄 层 板 置 
氯气 中 1 分 钟 , 取 出 薄 层 板 ,在 冷 流通 空气 中 挥 去 氯气 , 喷 以 
新 鲜 配 制 的 碘化钾 -淀粉 溶液 (新 制 的 淀粉 指示 液 100ml 中 加 
碘化钾 0. 5g , 播 匀 , 即 得 )。 供 试 品 溶液 如 显 杂 质 斑 点 ,与 对 
照 品 溶液 的 主 斑点 比较 ,不 得 更 深 。 

左旋 酮 洛 芬 ” 取 比 旋 度 项 下 干燥 至 恒 重 的 滤 渣 适量 ,加 
流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 
KR100-5CHI-TBB 色谱 柱 (250mm X 4. 6mm,10pm); 以 正 已 
烷 - 叔 丁 基 甲 醚 - 冰 醋 酸 (65 : 35 : 0. 1) 为 流动 相 ;检测 波长 为 
254nm。 取 酮 洛 芬 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 1. 0mg 的 溶液 , 取 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 ,理论 板 数 按 右 旋 酮 洛 芬 峰 计 算 不 低 于 2000, 左 旋 
酮 洛 芬 峰 与 右 旋 酮 洛 芬 峰 的 分 离 度 应 不 低 于 2. 5, 两 个 对 映 
体 峰 面积 之 比 应 为 1 : 1。 取 供 试 品 溶液 20p1, 注 入 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 至 20 分 钟 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 左旋 
酮 洛 芬 峰 , 按 下 列 公式 计算 ,左旋 酮 洛 芬 不 得 大 于 3.0%%。 


a 
左旋 酮 洛 芬 含量 (%) 二 志 守 sX100 


式 中 5 为 左旋 酮 洛 芬 峰 面积 ; 
尺 为 右 旋 酮 洛 芬 峰 面积 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 ,在 60 必 减 
压 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 过 0.5%( 附 录 媳 L)。 

炽 灼 残 带 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 出 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 区 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.5g, 精 密 称 定 , 置 分 液 漏斗 中 ， 
加 0. lmol/L 盐酸 溶液 20ml , 振 摇 5 分 钟 ,加 乙醚 振 摇 提 取 3 
次 ,每 次 20ml, 合 并 乙醚 液 ,用 水 20ml 洗涤 2 次 ,每 次 10ml， 
分 取 乙 醚 层 ,将 乙醚 挥 干 ,加 中 性 乙醇 (对 酚 醚 指示 液 显 中 性 ) 
25ml, 加 酚 栈 指示 液 3 滴 , 用 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 
定 。 每 1ml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 37. 54mg 的 
Czo Hzs NO; 。 

【类 别 】 

【贮藏 】 

【制剂 】 


遮光 ,密封 保存 。 
右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 胶 赛 
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本 品 含 右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 按 右 旋 酮 洛 芬 (Cis His O;) 
计 , 应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.0 听 。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 粉末 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 右 旋 酮 洛 芬 毛 
丁 三 醇 75mg) ,加 水 4ml, 振 摇 使 右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 溶解 ， 
滤 过 , 取 滤 液 ,加 二 硝 基 葵 肝 试 液 1ml, 摇 匀 ,加 热 , 放 冷 , 即 产 
生 橙 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 适 量 ( 约 相当 于 右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 
185mg) ,加 硫酸 4ml, 直 火 加 热 约 15 分 钟 后 , 放 冷 , 缓 缓 加 水 
5ml, 加 饱和 和 氢 氧 化 钠 溶液 使 成 碱 性 ,加 热 , 发 生 的 气体 能 使 
湿润 的 红色 石 茵 试纸 变 蓝 。 

(3) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 KW A) 测 定 ,在 260nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 右 旋 酮 洛 芬 5. 0mg), 置 
10ml 量 产 中 ,加 流动 相 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 右 旋 酮 洛 芬 对 照 品 适量 ,加 流动 
相 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 试 验 ,用 KR100-5CHT- 
TBB 色谱 柱 (250mm X 4. 6mm, 10pkm); 以 正 已 烷 - 板 于 基 甲 
醚 - 冰 醋 酸 (65 : 35 : 0. 1) 为 流动 相 ;检测 波长 为 254nm。 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 含量 均匀 度 取 本 品 1 粒 , 将 内 容 物 倾 人 
100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,充分 振 摇 ,使 右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 
溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 
25ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 含量 测定 项 下 的 方法 
测定 含量 ,应 符合 规定 (附录 X EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶液 20ml, 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 置 25ml 
量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 了 A), 在 260nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 右 旋 酮 洛 芬 氨 
丁 三 醇 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 粒 的 溶出 量 ,将 结 
果 乘 以 0. 6773。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 粒 , 精 密 称 定 , 计 算 平均 装 量 , 取 
内 容 物 , 研 细 , 混 匀 ,精密 称 取 适量 ( 约 相当 于 右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 
三 醇 20mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,充分 振 播 使 右 旋 酮 
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注射 用 甲 硝 唑 


洛 芬 氨 丁 三 醇 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 2ml, 置 25ml 量 痊 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫 外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 人 A), 在 260nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 
另 取 右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 对 照 品 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 15yg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 ,并 将 结 
果 乘 以 0. 6773, 即 得 。 

【类 别 】 同 右 旋 酮 洛 芬 氨 丁 三 醇 。 

【规格 】 12. 5mg( 按 Ci HisO; 计 ) 

【贮藏 】》 遮光 ,密封 保存 。 


注射 用 甲 硝 唑 
Zhusheyong Jiaxiaozuo 


Metronidazole for Injection 


本 品 为 甲 硝 唑 加 适量 甘露 醇 制 成 的 无 菌 冻 干 品 。 按 平均 
装 量 计算 , 含 甲 硝 只 (Ce Hs N; O; ) 应 为 标示 量 的 93.0%% 一 
107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 玖 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 甲 硝 唑 10mg) ,加 氢 
氧化 钠 试 液 2ml, 微 热 , 即 得 紫红 色 溶 液 ; 滴 加 稀 盐 酸 使 成 酸 
性 即 变 成 黄色 ,再 滴 加 过 量 氢 氧 化 钠 试 液 则 变 成 橙 红色 。 

(2)? 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 甲 硝 唑 0. 1g), 加 硫酸 溶液 
(3 一 100)4ml, 使 甲 硝 唑 溶解 ;加 三 硝 基 芋 酚 试 液 10ml, 放置 
后 即 生 成 黄色 沉淀 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 溶解 并 制 成 每 lml 中 约 含 
甲 硝 唑 5mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 4.5 一 
7.05 

溶液 注 清 度 ” 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
合 甲 硝 哗 5mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约会 甲 硝 哄 0. 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 2- 
甲 基 -5- 硝 基 唑 对 照 品 约 20mg, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 溶 
解 后 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 分 别 精 密 量 取 供 试 
品 溶液 2ml 与 对 照 品 溶液 1ml, 置 同一 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 
相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 
相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 
条 件 ,检测 波长 为 315nm, 理论 板 数 按 甲 硝 唑 峰 计 算 不 低 于 
2000 , 甲 硝 唑 峰 与 2- 甲 基 -5- 硝 基 屿 唑 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 
取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 甲 硝 
唑 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10%; 再 精密 量 取 供 试 品 溶 
液 和 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 
主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 
2- 甲 基 -5- 硝 基 咪 唑 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 峰 面积 不 得 
。209 。 
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大 于 对 照 溶 液 中 甲 硝 哄 峰 面 积 的 2.5 倍 (0.5%); 其 他 杂质 
峰 面 积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶液 中 甲 硝 哗 峰 面 积 的 2.5 售 
(0.5%%)。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 刚 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 不 得 过 5. 0%% 。 

细菌 内 惠 素 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 交 下 ), 每 Img 甲 
硝 唑 中 含 细菌 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 35EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 入 0.9% 无 菌 握 化 钠 溶 液 使 溶解 并 稀 
释 成 每 lml 中 约 含 甲 硝 唑 5mg 的 溶液 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 
后 ,以 生 孢 梭 菌 作 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 蔚 ) ,应 符 
合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 320nm。 
理论 板 数 按 甲 硝 哗 峰 计 算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 5 瓶 ,加 流动 相 溶解 并 完全 转移 ,用 流动 
相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 甲 硝 只 0. 25mg 的 溶液 , 摇 匀 ， 
精密 量 取 10pl1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 甲 硝 哄 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 0.25mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 同 甲 硝 唑 。 

【规格 (1)25mg (2)50mg (3)l00mg 

【贮藏 】 这 光 , 密 闭 保存 。 


甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 片 
Jiahuangsuan Fentuolaming Pian 


Phentolamine Mesylate Tablets 


本 品 含 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 (Cry His N3O。CH4 OsS) 应 为 标 
示 量 的 93.0%% 一 107.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 加 有 着 色 剂 的 村 红色 
片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 〗】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 
30mg) ,加 水 15ml, 振 摇 溶 解 后 , 滤 过 ,滤液 分 成 三 份 ,分 别 加 
碘 试 液 . 砚 化 汞 钾 试 液 与 三 硝 基 茶 酚 试 液 ,分 别 产 生 棕 色 沉 
淀 .白色 沉 淀 与 黄色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 50mg) 与 
氢 氧 化 钠 0. 2g ,加 水 数 滴 溶 解 后 ,小 火 蒸 干 ,再 缓 缓 加 热 至 熔 
融 , 继 续 加 热 数 分 钟 , 放 冷 ,加 水 0. 5ml 与 稍 过 量 的 稀 盐酸 ,加 
热 , 即 发 生 二 氧化 硫 气体 的 臭 气 。 

《3) 取 含量 测定 项 下 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 W A) 测 定 , 在 278nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
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保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 〗】 有 关 物 质 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 甲 磺 酸 
酚 妥 拉 明 10mg), 置 10ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶 
液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 了 到 对 照 溶液 20nl 注入 
液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20nl, 分 
别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 5 倍 。 
供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 杂 质 工 峰 的 峰 面积 不 得 
大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (1. 0%) ,其 他 单个 杂质 峰 的 峰 面积 均 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0. 5%) ,各 杂质 峰 面积 
之 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0%)。 供 试 品 溶 
液 中 任何 小 于 对 照 洲 液 主 峰 面积 0. 02 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
15 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 溶出 
介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 甲 砚 酸 酚 妥 拉 明 20pg 的 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 278nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ; 另 取 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 约 含 20pg 的 溶液 , 同 法 
测定 ,计算 出 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%, 应 符合 
规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0.01moUL 哑 烷 磺 酸 钠 溶 液 ( 含 0.1% 三 乙 胺 ， 
用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 0)- 乙 有 睛 (64 : 36) 为 流动 相 ; 检 测 波长 
为 278nm。 取 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 约 25mg, 置 25ml 量 瓶 
中 ,加 0.05mol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 0. 5ml, 放 置 24 小 时 ,使 部 分 
甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 降解 为 杂质 工 ,加 0.05mol/L 盐酸 溶液 
0. 5ml 中 和 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 系统 适用 性 溶 
液 , 取 20x1 注 人 液 相 色 谱 仪 , 酚 妥 拉 明峰 与 杂质 工 峰 ( 与 酚 妥 
拉 明 峰 相 邻 的 主要 降解 物 为 杂质 工 ) 之 间 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 理 论 板 数 按 酚 妥 拉 明 峰 计算 不 低 于 3000。 

测定 法 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 
25mg) ,精密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 水 使 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 溶 
解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 
量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl, 注 入 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 
测定 。 按 外 标 法 以 酚 妥 拉 明 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 。 

【规格 】 (1)40mg (2)50mg 

【贮藏 】 迹 光 ,密封 保存 。 
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甲 磺 酸 酚 妥 拉 了 明胶 圳 
Jiahuangsuan Fentuolaming Jiaonang 


Phentolamine Mesylate Capsules 


本 品 含 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 (Cuy His Ns O。CHsO;S) 应 为 标 
示 量 的 93. 0% ~ 一 107.0%% 。 

【性 状 】 本 品 的 内 容 物 为 类 白色 粉末 。 

【鉴别 】 《〈1) 取 本 品 内 容 物 适 量 ( 约 相当 于 甲 磺 酸 酚 妥 拉 
明 30mg) ,加 水 15ml, 振 摇 溶解 后 , 滤 过 ,滤液 分 成 三 份 , 分 别 
加 碘 试 液 . 碘 化 未 钾 试 液 与 三 硝 基 苯 酚 试 液 ,分 别 产 生 棕色 沉 
淀 .白色 沉淀 与 黄色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 50mg) 
与 氢 氧 化 钠 0. 2g ,加 水 数 滴 溶 解 后 ,小 火 蒸 干 ,再 缓 缓 加 热 至 
熔融 ,继续 加 热 数 分 钟 , 放 冷 ,加 水 0. 5ml 与 稍 过 量 的 稀 盐 酸 ， 
加 热 , 即 发 生 二 氧化 硫 气 体 的 臭 气 。 

(3) 取 含量 测定 项 下 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 轩 A) 测 定 , 在 278nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 含量 测定 项 下 的 内 容 物 ,精密 称 
取 适 量 ( 约 相当 于 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 10mg), 置 10ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 
溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 
条 件 , 取 对 照 溶液 20p] 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 
试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 
如 有 杂质 峰 , 杂 质 工 峰 的 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 (1.0%) ,其 他 单个 杂质 峰 的 峰 面 积 均 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%), 各 杂质 峰 面 积 之 和 不 得 大 于 对 
照 溶 液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0%)。 供 试 品 溶 液 中 任何 小 于 
对 照 溶 液 主峰 面积 0. 02 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
15 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 溶出 
介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 20pg 的 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A), 在 278nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ; 另 取 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 20pg 的 溶液 , 同 
法 测定 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 
规定 。 

其 他 

【含量 测定 】 


应 符合 胶 赛 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 EE)。 
照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
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头孢 丙烯 分 散 片 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 01moML 庚 烷 磺 酸 钠 溶液 ( 含 0.1%% 三 乙 胺 ， 
用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 0)- 乙 且 (64 : 36) 为 流动 相 ; 检 测 波长 
为 278nm。 取 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 约 25mg, 置 25ml 量 瓶 
中 ,加 0.05molL 氨 氧 化 钠 溶 液 0. 5ml, 放 置 24 小 时 ,使 部 分 
甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 降 解 为 杂质 工 , 加 0.05mol/L 盐酸 溶液 
0.5ml 中 和 ,用 流动 相 黎 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 系统 适用 性 溶 
液 ; 取 20pl1 注入 液 相 色谱 仪 , 酚 妥 拉 明 峰 与 杂质 工蜂 (与 酚 受 
拉 明 蜂 相 邻 的 主要 降解 物 为 杂质 工 ) 之 间 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 理 论 板 数 按 酚 妥 拉 明峰 计算 不 低 于 3000。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ( 约 相当 于 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 25mg), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 水 
使 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 
续 滤 液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 
取 20m, 注 入 液 相 色 谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 
对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 酚 爱 拉 明 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 

【类 别 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


同 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 。 
40mg 


头孢 丙烯 分 散 片 
Toubaobingxi Fensanpian 


Cefprozil Dispersible Tablets 


本 品 含 头孢 丙烯 (Cis His NsO;S) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0%。 

性状】 本 品 为 类 白色 或 淡 黄 色 片 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 0. 1molML 盐酸 溶液 - 丙 
酮 (1 : 4) 混 合 溶液 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 丙烯 2. 5mg 的 溶 
液 , 滤 过 , 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 取 头 孢 丙 烯 对 照 品 适量 ,加 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 -丙酮 (1 : 4) 混 合 溶液 制 成 每 1ml 中 约 含 
头孢 丙烯 2. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
《附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10 岂 ,分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 [ 经 105C 活 化 1 小 时 后 , 置 5%(ml/ml) 正 十 四 
烷 的 正己 烷 溶 液 中 ,展开 至 薄 层 板 的 顶部 ,上 晾 干 J] 上 ,以 
0. 1mol/L 枸 柑 酸 溶液 -0. 2mol/L 磷酸 氧 二 钠 - 丙 酮 (60 : 40 : 
1. 5) 为 展开 剂 , 展 开 后 ,于 105C 加 热 5 分 钟 , 取 出 ,立即 喷 以 
用 展开 剂 制 成 的 0.1% 节 三 酮 溶液 ,在 105C 加 热 15 分 钟 , 检 
视 。 供 试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 主 
斑点 相同 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 中 两 个 
主峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 头孢 丙烯 对 照 品 溶液 中 的 (2Z) 异 构 
体 峰 和 (五 ) 异 构 体 峰 的 保留 时 间 一 致 。 

。 211 。 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


(3) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 水 溶解 并 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 
丙烯 15ng 的 溶液 , 滤 过 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 
测定 ,在 228nm 和 280nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

以 上 (1) (2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 头孢 丙烯 (五 ) 异 构 体 ” 取 本 品 , 照 含量 测定 项 
下 的 方法 测定 ,头孢 丙烯 (E) 异 构 体 的 含量 与 头孢 丙烯 (2)、 
(E) 异 构 体 含量 和 之 比 不 得 过 0. 11。 

有 关 物 质 ”精密 称 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 头孢 丙烯 
75mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 [0. 23% 磷 酸 二 和 氨 铵 溶液 - 甲 
醇 (94 : 6)] 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 续 滤液 作为 供 试 
品 溶液 , 照 头 孢 丙 烯 项 下 的 方法 测定 。 头 孢 羟 氨 荣 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 ,不 得 过 0.8% ;其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 
对 照 溶液 中 头孢 丙烯 (2Z) 异 构 体 和 (CE) 异 构 体 峰 面 积 之 和 的 
0.8 倍 (0.8%); 其 他 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 中 
头孢 丙烯 (2Z) 异 构 体 和 ( 巨 ) 异 构 体 峰 面积 之 和 的 2.0 倍 
《2.0%) 。 

水 分 “” 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 7. 0%。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 900ml 为 溶剂 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 45 
分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 , 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 头 
孢 丙烯 对 照 品 适量 ,加 水 制 成 每 lml 中 约 含 0.28mg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 含 量 测定 项 下 的 
方法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%, 应 符 
合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 , 加 水 适量 ,超声 使 头孢 丙烯 溶解 ,用 水 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 头孢 丙烯 0. 3mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 
品 溶液 , 照 头 孢 丙烯 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 头 孢 丙 烯 。 

【规格 】 0. 25g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


头孢 丙烯 胶囊 
Toubaobingxi Jiaonang 


Cefprozil Capsules 


本 品 含 头 孢 丙烯 (Cs Hi NsOsS) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 的 内 容 物 为 类 白色 至 淡 黄 色 颗 粒 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 0. ImoVL 盐酸 溶液 - 
丙酮 (1 : 4) 混 合 溶液 制 成 每 1ml 中 含 头孢 丙烯 2. 5mg 的 溶 
液 , 滤 过 , 续 滤 液 作 为 供 试 品 溶液 ; 取 头 孢 丙烯 对 照 品 适量 ,加 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 -丙酮 (1 : 4) 混 合 溶液 制 成 每 1Iml 中 含 头 
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孢 丙烯 2. 5mg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
VY B) 试 验 , 吸 或 上述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 
薄 层 板 [ 经 105'C 活 化 1 小 时 后 , 置 5%(ml/ml) 正 十 四 烷 的 正 
己 烷 溶液 中 ,展开 至 薄 层 板 的 顶部 , 晾 干 J] 上 ,以 0.1mol/L 枸 
橡 酸 溶液 -0. 2mol/L 磷酸 氨 二 钠 -丙酮 (60 : 40 : 1. 5) 为 展开 
剂 , 展 开 后 ,于 105C 加 热 5 分 钟 ,取出 ,立即 喷 以 用 展开 剂 
制 成 的 0.1% 匣 三 酮 溶液 ,在 105'C 加 热 15 分 钟 ,检视 。 供 
试 品 溶液 所 显 主 斑 点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 主 斑 点 
相同 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 中 两 个 
主峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 头孢 丙烯 对 照 品 溶液 中 的 (Z) 异 构 
体 峰 和 (五 ) 异 构 体 峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 水 溶解 并 制 成 每 1ml 中 约 含 头 
孢 丙烯 15ng 的 溶液 , 滤 过 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 
A) 测定 ,在 228nm 和 280nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

以 上 (1) (2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 头孢 丙烯 (五 ) 异 构 体 。” 取 本 品 , 照 含量 测定 项 
下 的 方法 测定 ,头孢 丙烯 (E) 异 构 体 的 含量 与 头孢 丙烯 (2)、 
(E) 异 构 体 含量 和 之 比 不 得 过 0. 11。 

有 关 物 质 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 
取 适 量 ( 约 相当 于 头孢 丙烯 75mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 
[0. 23%% 磷 酸 二 氧 铵 溶液 -甲醇 (94 : 6)] 溶 解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ; 照 头孢 丙烯 项 下 的 方法 
测定 ,头孢 羟 氨 茶 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,不 得 过 0.8%; 其 
他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 中 头孢 丙烯 (2Z) 异 构 体 
和 (E) 异 构 体 峰 面积 之 和 的 0.8 倍 (0.8%); 其 他 各 杂质 峰 面 
积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 中 头孢 丙烯 (2) 蜡 构 体 和 (五 ) 异 构 
体 峰 面积 之 和 的 2.0 倍 (2.0% ) 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 网 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 7.0%。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 ,依法 操作 。 
经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 另 取 头 孢 丙 烯 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 25mg(0. 25g 规格 ) 或 0.13mg (0. 125g 规格 ) 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 含 量 测定 项 
下 的 方法 测定 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75%, 应 符 
合 规定 。 

其 他 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I E)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适量 ,加 水 适量 ,超声 使 涉 抱 丙烯 溶解 ,用 水 稀释 并 定量 
制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 丙烯 0. 3mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 
作为 供 试 品 溶液 , 照 头孢 两 烯 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 头孢 丙烯 。 

【规格 】 (1)0. 125g (2)0.25g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 
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头孢 米 诺 钠 
Toubaominuona 


Cefminox Sodium 


el AT 2 


HCO H 
Cis Hyo N; NaOi Ss .7H:O 667. 66 
品 为 (十 )-(6R,7S)-7-L(S)-2(2- 氨 基 -2- 羧 基 乙 硫 基 ) 
乙酰 氨基 ]-7- 甲 氧 基 -3-[L(1- 甲 基 -1 互 -四 唑 -5- 基 ) 硫 ] 甲 基 ]-8 
氧 代 -5- 硫 杂 -1- 氮 杂 二 环 [4. 2. 0] 辛 -2- 烯 -2- 羧 酸 钠 七 水 合 物 。 
按 无 水 物 计 算 , 含 头孢 米 诺 (Cis Ha NO Ss) 应 为 91.0%% 一 
98.5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ,无 臭 或 微 臭 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 甲醇 中 微 溶 ,在 无 水 乙醇 乙醚、 三 所 
甲烷 或 丙酮 中 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 5mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 Wi E), 比 旋 度 应 为 
十 76" 至 十 89°。 

吸收 系数 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 头孢 米 诺 20y8g 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 于 A) ,在 273nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 吸 收 系数 
(El%) 为 195 一 220 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 适 量 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 
米 诺 20yg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 ， 
在 273nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 图 谱 一 
录 N C) 。 

(4) 本 品 显 钠 盐 鉴 别 (1) 的 反应 (附录 歼 )。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 , 加 水 制 成 每 1ml 中 含 头 孢 米 诺 
70mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 4. 5~6.0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 份 ,各 0.625g, 分 别 加 
水 5ml 溶解 后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 
液 ( 附 录 区 B) 比较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 显 色 , 与 黄色 或 黄 绿色 5 
号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 I 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 头 孢 米 诺 1. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 
取 适 量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 头孢 米 诺 10pg 
的 溶液 ,作为 对 照 溶液 ;精密 量 取 对 照 溶液 1ml, 用 流动 相 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 米 诺 0. 5ng 的 溶液 ,作为 灵敏 
度 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 灵敏 度 溶液 10pl 注 
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人 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 , 主 成 分 峰 高 的 信 了 噪 比 应 大 于 
5。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 10p1, 分 别 注 和 人 液 相 色 
谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3.5 倍 。 供 试 品 溶 
液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 0.5 倍 (0,. 5%%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 的 1. 5 倍 (1.5%%), 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 
于 灵敏 度 溶液 主峰 面积 的 峰 忽略 不 计 。 

有 关 物 质 I” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 米 诺 1. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 ( 临 用 新 制 ); 另 取 头 孢 米 诺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5p8g 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 ; 
精密 量 取 对 照 溶液 lml, 用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 lml 中 约 
含 0. 1pg 的 溶液 ,作为 灵敏 度 溶液 。 照 分 子 排 阻 色谱 法 (附录 
V H) 测 定 。 用 球状 蛋白 色谱 用 亲 水 硅胶 (分 子 量 使 用 范围 
1000~ 10 000) 为 填充 剂 ; 以 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.0) 
[0. 005molL 磷酸 氨 二 钠 溶液 -0.005/L 磷酸 二 氢 钠 溶液 
(61 : 39)- 乙 且 (95 : 5) 为 流动 相 , 流 速 为 每 分 钟 0. 8ml, 检测 
波长 为 254nm。 取 供 试 品 溶液 10ml, 加 0. 1mol/L 氧 氧 化 钠 
溶液 lml, 室 温 放 置 1 分 钟 , 再 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1ml, 摇 
匀 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 取 10nl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 ;头孢 米 诺 峰 与 其 前 相 邻 降解 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 取 灵敏 度 溶液 10pl1 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
主 成 分 峰 高 的 信 噪 比 应 大 于 5。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 供 试 品 溶液 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 保 留 时 间 小 于 头孢 米 诺 峰 的 各 杂质 峰 
面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0. 6 倍 (0. 3%), 供 试 
品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 灵敏 度 试验 溶液 主峰 面积 的 峰 忽 略 
不 计 。 

残留 溶剂 ”甲醇 .乙醇 丙酮 .二 氯 甲 烷 、 乙 酸 乙 酯 .二 氨 
乙 烷 、. 异 丙 醇 与 二 氧 六 环 ” 取 本 品 约 1.0g, 精 密 称 定 , 置 10ml 
量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 贮备 液 , 精 
密 量 取 lml 置顶 空 瓶 中 ,精密 加 水 lml, 密封 ,作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 称 取 各 溶剂 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 甲醇 0. 3mg 、 乙 醇 0. 5mg、 丙 酮 0.5mg、 二 氯 甲 烷 0. 06mg、 
乙酸 乙 酯 0.5mg .二 氯 乙 烷 0.0005mg . 异 丙 醇 0.5mg 与 二 氧 
六 环 0.038mg 的 混合 对 照 品 溶液 , 播 匀 ,精密 量 取 lml, 置顶 
空 瓶 中 ,再 精密 加 入 供 试 品 贮备 液 1ml, 密封 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 第 二 法 ) 测 定 , 以 二 甲 基 聚 
硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ( 膜 厚 不 小 于 
1. 0um) 为 色谱 柱 ;起 始 温 度 为 35C ,维持 7 分 钟 ,以 每 分 钟 
20 必 的 速率 升温 至 220%C ,维持 4 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 200C ; 
检测 器 温度 为 250*C ; 顶 空 平 衡 温度 为 70C ,平衡 时 间 为 30 
分 钟 。 取 对 照 品 溶液 项 空 进 样 ,出 峰 顺 序 依次 为 甲醇 .乙醇 、 
丙酮 . 异 丙 醇 二 氯 甲 烷 、 乙 酸 乙醚 .二 氯 乙 烷 和 二 氧 六 环 , 各 
峰 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 分 
别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 标准 加 入 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 
符合 规定 。 
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甲 茶 、 蔡 甲 醚 与 N,N- 二 甲 基 茶 胺 取 本 品 1. 0g, 精 密 称 
定 , 置 20ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 -水 (60 : 40) 使 溶解 并 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 分 别 精密 称 取 甲 茶 约 0.089g， 
茜 甲 醚 约 0.5g 和 N,N- 二 甲 基 茶 胺 约 0.02g, 置 20ml 量 瓶 
中 ,加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 -水 (60 : 40) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 如 P 第 三 法 ) 测 定 , 以 
6% 氰 肉 基 莱 基 -94% 二 甲 基 寿 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 
毛细 管 柱 为 色谱 柱 :起 始 温度 为 40C ,维持 5 分 钟 ,以 每 分 钟 
30C 的 速率 升温 至 2007 ,维持 3 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 200°C ; 
检测 器 温度 为 250C 。 精 密 量 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 
lp 分别 注 入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 。 含 甲 茶 应 符合 规定 ; 含 茜 甲 醚 不 得 过 0.5%; 含 N,N- 二 
甲 基 茶 胺 不 得 过 0. 02%。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 疯 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 应 为 18. 0%~20.0%。 

重金 属 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 而 HH 第 二 法 ), 合 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

可 见 异 物 取 本 品 5 份 ,每 份 各 2. 0g, 加 微粒 检查 用 水 
溶解 后 ,依法 检查 (附录 区 H) ,应 符合 规定 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 3 份 ,每 份 2. 0g, 加 微粒 检查 用 水 
制 成 每 lml 中 约 含 30mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 C), 每 lg 
样品 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 
及 25km 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 EE), 每 1mg 头 
孢 米 诺 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 050EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,用 0.9% 无 菌 氯 化 钠 溶液 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 含 头孢 米 诺 不 大 于 40mg 的 供 试 品 溶液 。 采 用 薄膜 
过 滤 法 ,用 pH 7.0 握 化 钠 - 蛋 白 肛 水 溶液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 
于 500ml)。 以 大 上 肠 埃 希 菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 
并 H) ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 醋酸 溶液 (1 一 100)- 甲 醇 -四 氨 呈 哺 (990 : 5 : 5) 
为 流动 相 , 检 测 波 长 为 254nm。 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 1mg 的 溶液 , 置 70C 水 浴 加 热 10 分 钟 , 放 
冷 , 取 10pl 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,头孢 米 诺 峰 与 其 前 
主要 杂质 峰 的 分 离 度 应 不 小 于 5. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 lml 中 约 含 头孢 米 诺 0. 5mg 的 溶液 ,精密 量 取 10pl 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 男 取 头孢 米 诺 对 照 品 适量 , 同 
法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 供 试 品 中 Ce Hzi Nr Or Si 的 
含量 。 

【类 别 } 

【贮藏 】 

【制剂 】 

*。 214 。 


8 内 酰胺 类 抗生素 ,头孢 菌 素 类 。 
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注射 用 头孢 米 诺 钠 
Zhusheyong Toubaominuona 


Cefminox Sodium for Injection 


本 品 为 头孢 米 诺 钠 的 无 菌 粉末 。 按 无 水 物 计算 , 含 头 孢 
米 诺 (Cis Hz Ni OiS;) 应 为 91.0% ~~98.5%。 按 平均 装 量 计 
算 , 含 头孢 米 诺 (Ci。Hzi Ni DO S; ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0%。 

【性 状 】》 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ,无 臭 或 微 臭 。 

【鉴别 】 照 头孢 米 诺 钠 项 下 的 鉴别 试验 , 显 相 同 的 结果 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 ” 取 本 品 5 瓶 , 按 标示 量 
分 别 加 水 溶解 并 制 成 每 lml 中 含 0. 1g 的 溶液 ,立即 依法 检 
查 ,溶液 应 澄清 无 色 : 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 
区 B) 比较, 均 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 5 号 标准 比 
色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 更 深 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 , 按 标 示 量 加 微粒 检查 用 水 溶解 并 
制 成 每 1ml 中 约 含 30mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 C) ,标示 
量 为 1.0g 以 下 的 折算 为 每 1. 0g 样品 中 含 10um 及 10pm 以 
上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 不 得 
过 600 粒 ; 标 示 量 为 1, 0g 以 上 (包括 1. 0g) 每 个 供 试 品 容器 
中 含 10pm 及 10um 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 
25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

酸度 有 关 物 质 、 有 关 物 质 、 水 分 .细菌 内 毒 率 与 无 
菌 ” 照 头孢 米 诺 钠 项 下 的 方法 检查 , 均 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I B)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 照 头 孢 米 诺 钠 
项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 头孢 米 诺 钠 。 

【规格 】 按 Ce Hzi Ni O; S; 计 
(3)1.0g (4) 1.5g (5) 2.0g 

【贮藏 》 密封 ,在 阴凉 ,干燥 处 保存 。 


(1)0.25g (2)0.5g 


头孢 克 且 分散 片 


Toubaokewo Fensanpian 


Cefixime Dispersible Tablets 


本 品 含 头孢 克 且 (Ce His Ns O; S ) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 
110.0%。 

【性 状 】》 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 片 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 7.0) 制 成 
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每 lml 中 约 含 头孢 克 上 且 10pg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A) 测 定 , 在 288nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ”到 含量 测定 项 下 的 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 头孢 克 上 且 0. 1g) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 
7. 0) 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 , 照 头孢 克 肝 项 下 的 方法 测定 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (1. 0%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 6 倍 (6.0%)。 

水 分 “ 取 本 品 , 研 细 , 照 水 分 测定 法 (附录 好 M 第 一 法 
A) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 10.0%。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7. 2)[ 取 磷酸 二 氨 钾 6. 8g, 加 水 适量 使 
溶解 ,用 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 7.2, 用 水 稀释 
至 1000ml]900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操 
作 , 经 20 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 
溶出 介质 定量 稀释 成 每 1ml 中 约 含 头 孢 克 且 10ug 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 信 A) ,在 288nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ; 另 精密 称 取 头 孢 克 上 脖 对 照 品 适量 ,加 溶出 介质 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 10pg 的 溶液 (必要 时 先 用 少量 甲醇 
溶解 ,甲醇 量 不 得 超过 对 照 品 溶液 总 体积 的 0. 1%) , 同 法 测 
定 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 分 散 片 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 N) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 细 
粉 适量 ( 约 相 当 与 头孢 克 且 50mg), 置 250ml 量 瓶 中 ,加 流动 
相 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 液 , 照 头 孢 克 膨 项 下 
的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 头孢 克 上 且 。 

【规格 】 (1)50mg (2)1l00mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 处 保存 。 


头孢 美 唑 钠 
Toubaomeizuona 


Cefmetazole Sodium 


Cs His N; NaOsSs 493.52 
本 品 为 (6R,7S)-7-[2-[( 氰 甲 基 ) 硫 代 ] 乙 酰 氨基 ]-7- 甲 氧 
基 -3-[ [(1- 甲 基 -1 互 -四 唑 -5- 基 ) 硫 代 ] 甲 基 ]-8- 氧 代 -5- 硫 杂 -1- 
氮 杂 双环 [4. 2. 0] 辛 -2- 烯 -2- 甲 酸 钠 盐 。 按 无 水 物 计 算 , 含 头 
孢 美 唑 (Cis Hi Ni OsS; ) 不 得 少 于 86. 0% 。 
【性 状 】〗】 本 品 为 白色 至 微 黄 色 粉 末 ; 极 具 引 湿性 。 
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头 狗 美 唑 钠 


本 品 在 水 中 极 易 溶解 ,在 甲醇 中 易 溶 , 在 丙酮 中 略 溶 ,在 
乙醇 中 微 溶 ,在 乙醚 或 二 氯 甲烷 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WE), 比 旋 度 为 
+479 

吸收 系数 。” 取 本 品 ,精密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 25p8g 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
KW A) ,在 272nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,吸收 系数 (Ei 各) 为 
200~230。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
25pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 代 A) 测 定 ,在 
272nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1125 图 ) 一 致 。 

(4) 本 品 显 钠 盐 鉴别 (1) 的 反应 (附录 卫 )。 

【检查 】 酸度 取 本 品 ,加 水 制 成 每 1ml 中 含 头 孢 美 唑 
0. 1g 的 溶液 ,依法 测定 (附录 Wi H) ,pH 值 应 为 4.2 一 6.2。 

溶液 的 洽 清 度 与 颜色 取 本 品 5 份 ,各 0.55g, 分 别 加 水 
5ml 溶解 后 ,立即 依法 检查 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 
号 浊 度 标准 液 (附录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 
或 黄 绿色 4 号 标准 比 色 液 (附录 以 A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 
更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 美 唑 lmg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 
( 临 用 新 制 ) ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 ; 另 精 密 称 取 5- 琉 基 -1- 甲 基 四 氮 唑 对 
照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.01mg 
的 溶液 ,作为 杂质 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 对 照 溶液 2. 5ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 灵敏 度 溶液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 试验 , 量 取 灵敏 度 溶液 20p] 注入 
液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 主 成 分 峰 高 的 信 噪 比 应 大 于 
5。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 .对 照 溶液 和 杂质 对 照 品 溶液 各 20 
以 ,分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 蜂 保留 时 间 的 
3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 5- 琉 基 -1- 甲 基 四 氮 唑 保留 
时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 不 得 过 1.0%; 
其 他 最 大 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 
(2.0%) ,其 他 单个 杂质 蜂 面 积 均 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 
的 0.5 信 (0.5%) ,其 他 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 3.5 售 (3. 5%)。 

头孢 美 哄 聚 合 物 ” 照 分 子 排 阻 色谱 法 (附录 V 了 HH) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 葡 聚 糖 凝 胶 G-10(40 一 
120pm) 为 填充 剂 ,玻璃 柱 内 径 1.0~1.4cm、 柱 长 30 一 40cm。 
流动 相 A 为 pH 8.0 的 0.1mol/L 磷酸 盐 缓冲 液 [0. 1mol/L 
磷酸 氢 二 钠 溶 液 -0. 1mol/L 磷酸 二 氢 钠 溶液 (95 : 5)] ,流动 
相 B 为 水 ,流速 约 为 每 分 钟 0.8ml, 检 测 波长 为 254nm。 取 
。 21S 。 
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注射 用 头孢 美 唑 钠 


0. 1mg/ml 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶液 100~200pl, 注 入 液 相 色谱 
仪 ,分 别 以 流动 相 A、B 为 流动 相 试验 ,记录 色谱 图 ,理论 板 数 
按 蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 计 算 均 不 低 于 400, 拖 尾 因 子 均 应 小 于 
2.0。 在 两 种 流动 相 系统 中 蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 保 留 时 间 的 比 
值 应 在 0. 93 一 1. 07 之 间 ,对 照 溶 液 主峰 和 供 试 品 溶液 中 聚合 
物 峰 与 相应 色谱 系统 中 蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 的 保留 时 间 的 比 
值 均 应 在 0. 93 一 1.07 之 间 。 取 头孢 美 哗 钠 约 0. 2g, 置 10ml 
量 瓶 中 ,加 0. 1mg/ml 的 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶液 溶解 并 稀释 至 
刻度 , 播 匀 , 取 100~200pl 注 入 液 相 色谱 仪 ,用 流动 相 A 进行 
测定 ,记录 色谱 图 。 高 聚 体 的 峰 高 与 单 体 与 高 聚 体 之 间 的 谷 
高 比 应 大 于 2.0。 另 以 流动 相 B 为 流动 相 , 精 密 量 取 对 照 溶 
液 100~200pl, 连 续 进 样 5 次 , 峰 面积 的 相对 标准 偏差 应 不 大 
于 5.0%%。 

对 照 溶液 的 制备 ” 取 头 孢 美 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 美 唑 100pg 的 
溶液 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 0.2g, 精 密 称 定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 
水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,立即 精密 量 取 100 一 200pl 注入 
液 相 色谱 仪 ,以 流动 相 A 为 流动 相 进 行 测定 ,记录 色谱 图 。 
另 精密 量 取 对 照 溶液 100~200pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,以 流动 相 
B 为 流动 相 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 含 头孢 美 唑 
聚合 物 以 头孢 美 唑 计 , 不 得 过 0.1% 。 

残留 溶剂 ”甲醇 丙酮. 异 丙 醇 .二 氯 甲烷 .乙酸 乙 酯 与 
甲 基 异 丁 基 酮 “ 取 本 品 约 0. 2g ,精密 称 定 ,置顶 空 瓶 中 ,精密 
加 入 内 标 溶液 ( 取 正 丙 醇 适量 ,用 水 制 成 每 1ml 中 约 含 50pg 
的 溶液 )2ml 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 。 精 密 称 取 甲 醇 . 丙 
酮 . 异 丙 醇 二 氯 甲 烷 、 乙 酸 乙 酯 . 甲 基 异 丁 基 酮 各 适量 ,用 内 
标 溶 液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 甲醇 0. 3mg、 丙 酮 0. 5mg、 
异 丙 醇 0. 5mg、 二 氯 甲烷 60kg、 乙 酸 乙 酯 0. 5mg、 甲 基 异 丁 基 
酮 0. 5mg 的 混合 对 照 品 溶液 ,精密 量 取 2ml, 置顶 空 瓶 中 , 密 
封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 网 P 第 二 法 ) 
测定 。 以 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 聚 二 甲 基 硅 氧 烧 (或 极 性 相近 ) 
为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 , 起 始 温度 为 40C ,维持 5 分 
钟 , 再 以 每 分 钟 20 的 速率 升温 至 200Y ,维持 5 分 钟 , 进 样 
口 温 度 为 200C ,检测 器 温度 为 250C, 顶 空 瓶 平衡 温度 为 
60°C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 , 按 甲 醇 、 
丙酮 . 异 丙 醇 二 氯 甲 烷 、 乙 酸 乙 酯 . 甲 基 异 丁 基 酮 顺序 出 峰 ， 
各 峰 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 
分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 内 标 法 以 峰 面 积 比值 计算 , 均 
应 符合 规定 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 1.0%%。 

重金 属 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 而 H 第 二 法 ), 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

可 见 异 物 ” 取 本 品 5 份 ,各 2. 0g, 加 微粒 检查 用 水 制 成 
每 lml 中 约 含 0. 1g 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 H), 应 符合 
规定 。 
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不 溶性 微粒 。” 取 本 品 3 份 ,加 微粒 检查 用 水 溶解 并 制 成 
每 1ml 中 约 含 50mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 C), 每 lg 样 
品 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 
及 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 XE), 每 mg 头 
孢 美 唑 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 050EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 0.9% 无 菌 氯 化 钠 溶液 溶解 并 稀释 制 
成 每 Iml 含 头 孢 美 唑 不 大 于 0. 04g 的 供 试 品 溶液 。 采 用 薄膜 
过 滤 法 ,用 pH 7.0 氯 化 钠 -蛋白 及 水 洲 液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 
于 600ml) ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 阳性 对 照 菌 , 依 法 检查 (附录 
并 H) ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 磷酸 二 和 氢 铁 溶液 ( 取 磷 酸 二 氢 铁 5.75g, 加 水 
730ml 使 溶解 ,加 10% 四 丁 基 和 握 氧 化 铵 19. 2ml)- 四 和 氨 哮 喃 - 甲 
醇 (730 : 12. 5 : 300)( 用 磷酸 调节 pH 值 至 4. 5) 作为 流动 相 ; 
柱 温 为 35'C ;流速 为 每 分 钟 1. 0ml; 检测 波长 为 254nm。 取 本 
品 约 25mg, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 6%% 过 氧化 氢 溶 液 1ml, 放 置 5 
分 钟 , 加 水 20ml, 加 每 1ml 中 含 5- 琉 基 -1- 甲 基 四 氮 唑 杂质 对 
照 品 0. 5mg 的 溶液 1ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 系统 适 
用 性 溶液 ,立即 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,5- 琉 基 - 
1- 甲 基 四 氮 哄 蜂 与 其 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 头 孢 
美 哄 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 头孢 美 唑 50mg) ,精密 称 
定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ;精密 量 取 
5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 20pl1 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 头 孢 美 
唑 对 照 品 适 量 , 同 法 操作 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 供 试 品 中 
Cis Hr Ni Os S; 的 含量 。 

【类 别 〗 B8- 内 酰胺 类 抗生素 ,头孢 菌 素 类 。 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 

【制剂 】 注射 用 头孢 美 只 钠 


注射 用 头孢 美 唑 钠 
Zhusheyong Toubaomeizuona 


Cefmetazole Sodium for Injection 


本 品 为 头孢 美 唑 钠 的 无 菌 粉末 。 按 无 水 物 计 算 , 含 头孢 
美 唑 (Cis Hiz Ni; Os Ss ) 不 得 少 于 86.0% ; 按 平均 装 量 计算 , 含 
头孢 美 唑 (Cis Hi NiO;s Ss ) 应 为 标示 量 的 90. 0%~ 110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄色 粉末 。 

【鉴别 】 照 头 隐 美 唑 钠 项 下 的 鉴别 试验 , 显 相 同 的 结果 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 按 标示 量 
分 别 加 水 溶解 并 制 成 每 lml 含 0. 1g 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 
色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 信 B) 比 较 , 均 不 得 更 
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浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 6 号 标准 比 色 液 ( 附 录 区 A 第 一 
法 ) 比 较 , 均 不 得 更 深 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 , 按 标示 量 分 别 加 微粒 检查 用 水 溶 
解 并 制 成 每 1ml 中 约 含 50mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 C)， 
标示 量 为 1. 0g 以 下 的 折算 为 每 1.0g 样品 中 含 10pm 以 及 
1l10pm 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微 
粒 不 得 过 600 粒 ; 标 示 量 为 1. 0g 以 上 (包括 1.0g) 每 个 供 试 
品 容器 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 
25pm 以 及 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

酸度 有关 物 质 、 头 孢 美 唑 聚合 物 水分、 细胞 内 毒素 与 无 
菌 ” 照 头孢 美 唑 钠 项 下 的 方法 检查 , 均 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B )。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 照 头孢 美 唑 钠 
项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 头孢 美 唑 钠 。 

【规格 】 按 Cs His N; Os S 计 
(3)1.0g (4)2.0g 

【贮藏 3 密封 ,在 凉 暗 干 燥 处 保存 。 


(1)0.25g (2)0.5g 


头孢 羟 氨 某 分 散 片 
Toubaogiang’ onbian Fensanpian 


Cefadroxil Dispersible Tablets 


本 品 含 头孢 羟 氨 某 (Ce Hi N; O; S) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0%% 。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 水 适量 超声 使 溶解 并 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 羟 氨 某 12. 5mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 
滤液 lml, 加 三 氯 化 铁 试 液 3 滴 , 即 显 棕 黄 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 流动 相 人 A 溶 
解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 头孢 羟 氨 茶 1mg 的 溶液 , 滤 过 ， 
取 续 着 液 作为 供 试 品 溶液 , 照 头孢 羟 氨 某 项 下 的 方法 测定 ,应 
符合 规定 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 好 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 8.0%。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
20 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 适量 ,加 水 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 25pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 KW A) ,在 263nm 的 波长 处 测定 吸收 度 ; 另 取 头 孢 
羟 氨 葵 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
25wg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 80% ,应 符合 规定 。 
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司 他 夫 定 胶 赛 


其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 头孢 羟 氮 茶 0, 15g) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 有 关 物 
质 项 下 的 0. 02mol/L 磷酸 二 氧 钾 溶 液 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 ，, 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 上 述 0.02mol/L 磷酸 二 氢 
钙 溶 液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 头孢 羟 氨 茶 0. 3mg 的 溶 
液 , 照 头孢 羟 氨 荣 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 头 孢 羟 氨 茶 。 

【规格 】 (1)0. 125g (2)0. 25g 

【贮藏 》 遮光 ,密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 


司 他 夫 定 胶 训 
Sitafuding Jiaonang 


Stavudine Capsules 


本 品 含 司 他 夫 定 (Cio Hiz N; 0, ) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0% 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 的 内 容 物 适 量 ( 约 相当 于 司 他 夫 定 
25mg) ,加 水 适量 , 振 摇 使 司 他 夫 定 溶解 ,稀释 至 50ml, 滤 过 ， 
取 续 滤液 1ml, 用 水 稀释 至 50ml, 氮 名, 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 A) 测 定 ,在 266nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
235nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 司 他 夫 定 10mg) ,加 水 
1l0ml, 振 摇 使 司 他 夫 定 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 
另 取 a- 司 他 夫 定 与 司 他 夫 定 混合 对 照 品 约 10mg, 加 水 10ml 
使 溶解 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 试 
验 ,用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 (推荐 Lichrospher 60 RP-select B 
cartridge column 或 效能 相当 ) 为 填充 剂 ;以 0.02molL 醋酸 
欠 溶 液 ( 用 醋酸 调节 pH 值 至 5.0)- 乙 且 (97 : 3) 为 流动 相 ; 检 
测 波长 为 268nm。 取 上 述 两 种 溶液 各 20pl, 分 别 注 人 液 相 色 
谱 仪 , 司 他 夫 定 与 o- 司 他 夫 定 依次 出 峰 , 司 他 夫 定 与 a- 司 他 夫 
定 的 分 离 度 应 大 于 1.0。 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 
照 品 溶液 中 司 他 夫 定 峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 比 旋 度 ” 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 司 他 
夫 定 200mg) ,加 丙酮 50ml, 剧烈 振 摇 ,再 置 水浴 上 边 加 热 边 
搅拌 至 沸 , 滤 过 ,滤液 中 加 入 正 庚 烷 150ml, 放 置 1 小 时 使 司 
他 夫 定 充分 沉淀 , 滤 过 ,用 正 庚 烷 洗涤 结晶 , 取 结 晶 在 空气 中 
干燥 至 少 30 分 钟 。 精 密 量 取 适 量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 含 10mg 的 溶液 ,于 25C 依 法 测定 (附录 WE), 比 旋 
度 为 一 40" 至 一 45”。 

有 关 物 质 ”精密 称 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 司 他 夫 
定 10mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 , 振 摇 使 可 他 夫 定 
溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 精 
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西 尼 地 平 


密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 作为 对 昭 
溶液 ; 另 取 胸 腺 喀 啶 对 照 品 ,加 流动 相 溶 解 制 成 每 1ml 中 约 含 
0. 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 
件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 
成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 15%; 精 密 量 取 供 试 品 溶 
液 . 对 照 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 ， 
如 有 与 胸腺 喀 啶 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 峰 面积 不 得 大 于 
对 照 品 溶液 的 主峰 面积 (0. 5%) ,其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 售 (0.5%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 (l5mg 与 25mg 规格 ), 将 内 容 
物 全 部 转移 至 200ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 使 司 他 夫 定 溶解 并 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 含 量 测定 项 下 的 方法 测定 
含量 ,应 符合 规定 (附录 XX EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 一 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 ,用 水 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 司 
他 夫 定 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 10ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 有 A) ,在 266nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%% ,应 符合 
规定 。 

水 分 “ 取 本 品 内 容 物 , 照 水 分 测定 法 (附录 岗 M 第 一 法 
A) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 5. 0%。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 01mol/L 醋酸 铵 溶液 - 乙 哺 (95 : 5) 为 流动 相 ; 
检测 波长 为 256nm。 取 胸腺 旷 啶 对 照 品 与 胸 苷 对 照 品 各 适 
量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 各 约 含 1pg 的 溶液 ， 
取 20 由 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,理论 板 数 按司 他 夫 定 
峰 计 算 不 低 于 3000, 胸腺 喀 啶 峰 与 胸 苷 峰 的 分 离 度 应 大 于 
2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 20 粒 ,精密 称 定 , 内 容 物 混 合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 司 他 夫 定 10mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流 
动 相 适 量 , 振 摇 使 司 他 夫 定 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 勾 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 司 他 夫 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 
计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 病 毒药 。 

【规格 】 (1)15mg 

【贮藏 】 密封 保存 。 


(2)20mg (3)40mg 
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西 尼 地 平 
Xinidiping 
Cilnidipine 


NO, 


Czr Hzs NO1 492.53 

本 品 为 ( 土 )-3-(2- 甲 氧 基 乙 基 )-5-[3- 茶 基 -2(E)- 丙 烯 
基 ]-2,6- 二 甲 基 -4-(3- 硝 基 苯 基 )-1,4- 二 氧 -3,5- 吡 啶 二 甲酸 
酷 。 按 干燥 品 计算 , 含 Coz Hzs NsO 〇 ;不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 粉 末 。 

本 品 在 丙酮 或 乙酸 乙 酯 中 易 溶 ,在 甲醇 或 乙醇 中 略 溶 ,在 
水 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 20mg, 加 锌 粉 少许 ,加 稀 盐 酸 1ml， 
水 浴 中 加 热 10 分 钟 , 放 冷 , 滴 加 亚 硝 酸 钠 试 液 2 滴 , 再 滴 加 碱 
性 B- 茜 酚 试 液 数 滴 , 即 生成 橙 红 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 适量 ,加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 
50pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 KW A) 测 定 , 在 
356nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 305nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
NY C) 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 避 光 操 作 。 取 本 品 适量 ,加 甲醇 溶 
解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0.25mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1Iml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 另 取 本 品 适量 , 置 石英 杯 中 , 紫 
外 灯 (254nm) 下 光照 5 一 6 小 时 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 25mg 的 溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 照 高 效 液 
相 色 谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ; 以 乙 且 -0. 025mol/L 炙 酸 二 氧 锐 溶液 - 环 己 烷 (60 : 39 : 1) 
为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 240nm。 取 系统 适用 性 溶液 10nl, 注 人 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,理论 板 数 按 西 尼 地 平 峰 计算 不 低 于 
8000, 西 尼 地 平 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 
照 溶液 10p1 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色 
谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 20% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 
照 溶液 各 10pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记录 色谱 图 至 主 成 分 
峰 保留 时 间 的 4 倍 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 
杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0.5%%), 各 
杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (1. 0%)。 

残留 溶剂 ”乙醇 .二 握 甲 烷 \ 环 己 烷 .乙酸 乙 醋 、2- 甲 氧 
基 乙 醇 与 正 丁 醇 ” 取 正 庚 烷 约 625mg, 用 N, N- 二 甲 基 甲 酰 
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西 尼 地 平 片 


胺 稀释 至 500ml, 摇 匀 , 作 为 内 标 溶液 ; 取 本 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 内 标 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 5g 的 溶 
液 , 作 为 供 试 品 溶液 ;: 另 取 乙 醇 . 二 氯 甲烷 、 环 已 烷 、 乙 酸 乙 酯 、 
2- 甲 氧 基 乙醇 与 正 丁 醇 各 适量 ,精密 称 定 , 用 内 标 溶液 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 分 别 含 2. 5mg、 0.3mg, 1.94mg、 2. 5mg、 
0.025mg 与 2. 5mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶 
剂 测定 法 (附录 网 P 第 三 法 ) 测 定 ,以 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 二 
甲 基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 ,起 始 温 度 为 45C , 维 
持 10 分 钟 ,以 每 分 钟 20C 的 速率 升温 至 200 ,维持 2 分 钟 ; 
检测 器 温度 为 240'C ; 进 样 口 温度 为 220C。 取 对 照 品 溶液 
lpl 注 和 气相 色谱 仪 ,乙醇 ,二 握 甲 烧 、 环 己 烷 .乙酸 乙 醋 ,2- 甲 
氧 基 乙醇 与 正 丁 醇 各 组 分 峰 间 和 与 内 标 峰 间 的 分 离 度 均 应 符 
合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 1xl1, 分 别 注 
和 人 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ,应 符合 
规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1. 0g, 在 80C 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失 
重量 不 得 过 0.5% (附录 WH 1)。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 姻 N) ,不 得 过 
0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 诅 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 16g, 精密 称 定 , 加 无 水 乙醇 
15ml, 于 40C 水 浴 中 加 热 使 溶解 ,加 高 氯 酸 溶液 ( 取 70% 高 毛 
酸 溶液 8. 5ml, 加 水 至 100ml) 10ml, 加 邻 二 氮 菲 指示 液 2 滴 ， 
用 硫酸 刨 滴定 液 (0. Imol/IL) 滴 定 至 橙 红色 消失 。 每 1ml 硫 
酸 饥 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 24. 63mg 的 Cz Hzs N:O， 。 

【类 别 】 镍 通道 阻 滞 药 。 

【 驻 藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 西 尼 地 平 片 


西 尼 地 平 片 
Xinidiping Pian 
Cilnidipine Tablets 


本 品 含 西 尼 地 平 (Cz Hzs Ns O; ) 应 为 标示 量 的 90.0 上 一 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 西 尼 地 平 smg)， 
置 100ml 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 使 西 尼 地 平 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 测 
定 , 在 356nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 305nm 的 波长 处 有 最 
小 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 避 光 操 作 。 取 含量 测定 项 下 的 供 试 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 


品 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 
量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 合 量 测 
定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 10nl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 
检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%; 另 
精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 (1.0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0.4% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶液 适量 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 西 尼 地 平 对 照 品 约 10mg, 精 密 称 
定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 2ml 使 溶解 ,用 0.4% 十 二 
烷 基 硫 酸 钠 溶 液 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 3ml(5mg 规格 ) 
或 5ml(10mg 规格 ), 置 50ml 量 瓶 中 ,用 0.4% 十 二 烷 基 硫酸 
钠 溶 液 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A), 在 242nm 的 波长 处 
分 别 测定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
75% ,应 符合 规定 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 50ml(5mg 规格 ) 或 100ml 
(10mg 规格 ) 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 适量 ,超声 10 分 钟 , 振 摇 10 
分 钟 使 西 尼 地 平 溶解 , 放 冷 ,用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤 液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 无 水 乙醇 稀释 至 
刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 西 尼 地 平 对 照 品 适 
量 , 加 无 水 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 含 20ng 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 W A) ,在 356nm 的 波长 处 分 别 测定 吸光 度 , 计 算 
含量 ,应 符合 规定 (附录 X E)。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 捕 -0. 025mol/L 磷酸 二 氢 铵 溶液 - 环 已 烷 (60 : 
39 : 1) 为 流动 相 ;检测 波长 为 240nm。 取 本 品 细 粉 置 石 英 杯 
中 ,紫外 灯 (254nm) 下 光照 5 一 6 小 时 , 取 适 量 加 甲醇 溶解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 西 尼 地 平 约 0. 1mg 的 溶液 , 摇 匀 ,作为 
系统 适用 性 溶液 。 取 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 西 
尼 地 平 峰 与 相 邻 杂 质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 ,理论 板 数 按 西 
尼 地 平 峰 计算 不 低 于 7000。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 西 尼 地 平 10mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 , 超 
声 使 西 尼 地 平 溶解 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 
作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 10nl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 西 尼 地 平 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 
法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】〗 同 西 尼 地 平 。 
*。 219 。 
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【规格 】 
【贮藏 】 


(1)95mg (2)10mg 
遮光 ,密封 保存 。 


西 洛 他 只 
Xiluotazuo 


Cilostazol 


八 0. 
N pe 
\ /1 
N—N 
N O 
H 


Co Hz Ns O2 369. 47 

本 品 为 6-[4-(1- 环 已 基 -5- 四 了 唑 ) 丁 氧 基 ]-1,2,3,4- 四 和 气 - 
2- 氧 代 座 啉 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cx Hz Ns O: 应 为 98.0%% 一 
102.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 冰 醋 酸 或 三 氯 甲 烷 中 易 溶 ,在 二 甲 基 甲 酰胺 中 溶 
解 ,在 甲醇 或 无 水 乙醇 中 微 溶 ,在 水 .0.1molL 盐酸 溶液 或 
0. 1mol/L 氨 氧 化 钠 溶液 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 网 C) 为 157 一 161C 。 

【鉴别 ] (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 
溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 754 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 甲醇 -水 (70 : 30) 使 
溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 西 洛 他 唑 0. 25mg 的 溶液 , 作 
为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 -水 
(70 : 30) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 
的 方法 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% ,再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 和 对 照 溶液 各 20 岂 ,分别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 显 杂 
质 峰 ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 的 主峰 面积 
(1.0%), 

残留 溶剂 、 甲 茶 、 二 握 甲 烷 、 丙 酮 与 乙醇 ” 取 本 品 适量 ， 
精密 称 定 , 加 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 75mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 分 别 取 甲 茶 .二 氯 甲 烷 、 
丙酮 与 乙醇 各 适量 ,精密 称 定 , 加 二 甲 基 甲 酰胺 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 分 别 约 含 66. 8pg、45ng、375pg 与 375pg 的 混合 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 
4ml, 分 别 置 20ml 顶 空 瓶 中 ,再 分 别 加 水 6. 0ml, 摇 匀 ,立即 密 
封 , 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 寿 P 第 二 法 ) 试 验 。 以 5% 茶 基 - 

。 220 。 


95%% 甲 基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 石英 毛细 管 柱 为 
色谱 柱 ;起 始 温度 为 35 ,维持 7 分 钟 ,以 每 分 钟 25C 的 速率 
升温 至 220"C ,维持 5 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 130%C ;检测 器 温度 
为 250C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80 ,平衡 时 间 为 60 分 钟 。 取 
对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 ; 
理论 板 数 按 乙 醇 峰 计算 不 低 于 7000。 分 别 取 供 试 品 溶液 与 
对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
均 应 符合 规定 。 

氢化 物 取 本 品 0. 50g, 加 水 50ml, 置 水 浴 上 加 热 10 分 
钟 , 并 不 时 振 摇 , 放 冷 , 滤 过 , 取 续 滤液 25ml, 依 法 检查 (附录 
妊 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 7. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 
浓 (0.028%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 和 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妊 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 现 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 漆 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 出 
五 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 水 为 流动 相 A, 甲 醇 为 流动 相 B, 按 下 表 进 行 梯 
度 洗 脱 ; 检 测 波长 为 257nm。 理 论 板 数 按 西 洛 他 唑 峰 计算 不 
低 于 5000。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0 0 70 
8 30 70 
18 10 90 
21 10 90 


测定 法 ” 取 本 品 约 20mg, 精 密 称 定 , 置 200ml 量 瓶 中 ,加 
甲醇 -水 (70 : 30) 适 量 , 超 声 使 溶解 ,并 用 甲醇 -水 (70 : 30) 
稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,精密 量 取 20ul 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 ; 另 取 西 洛 他 唑 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 
计算 , 即 得 。 

【类 别 】 

【制剂 】 

【贮藏 】 


抗 血 小 板 聚 集 药 。 
西 洛 他 唑 胶 守 
密封 保存 。 


西 洛 他 唑 胶 圳 
Xiluotazuo Jiaonang 


Cilostazol Capsules 


本 品 含 西 洛 他 唑 (CCx Hz N; O; ) 应 为 标示 量 的 90. 0%~ 
110.0%。 
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【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 粉末 。 

【鉴别 ] (1) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 257nm 的 波长 处 有 最 大 
吸收 。 

《2) 取 有 关 物 质 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶液 , 另 取 
西 洛 他 唑 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 
西 洛 他 唑 0. 25mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 有 关 物 质 项 
下 的 色谱 条 件 测定 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 
溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 西 洛 他 
只 12. 5mg) ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 19ml, 超 声 10 
分 钟 使 西 洛 他 唑 溶解 ,加 0.07mol/L 磷酸 溶液 (用 三 乙 胺 调 
节 pH 值 至 2.5) 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 ，, 作 为 对 照 溶 液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 试 验 ,用 十 
八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 0.07mol/L 磷酸 溶液 (用 
三 乙 胺 调节 pH 值 至 2. 5)- 乙 且 (62 : 38) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 257nm。 理 论 板 数 按 西 洛 他 唑 峰 计算 不 低 于 2000 , 西 洛 他 
唑 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶液 20p1 
注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 蜂 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 20%。 精 密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 20pl, 分 别 注 和 人 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶 
液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 
溶液 的 主峰 面积 (1.0% ) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0.3% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 3ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 0.3% 十 二 烷 基 硫酸 钠 
溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 西 洛 他 唑 对 
照 品 约 20mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 15ml 超 声 
使 溶解 ,用 0.3%% 十 二 烷 基 硫 酸 钠 溶液 稀释 至 刻度 , 播 匀 ，, 精 
密 量 取 3ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 0.3% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 ; 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) ,在 257nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ,计算 每 粒 的 溶出 度 。 限 度 为 标示 量 的 70%, 应 符合 
规定 。 

其 他 应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 EE)。 

【含量 测定 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 ,混合 均 
匀 ,精密 称 取 细 粉 适量 ( 约 相当 于 西 洛 他 只 10mg), 置 100ml 
量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ,超声 10 分 钟 使 西 洛 他 唑 溶解 ,用 甲醇 稀 
释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ， 
用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶 液 ; 另 精密 称 取 西 洛 
他 唑 对 照 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
10pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 区 A), 在 257nm 的 波长 处 分 别 测定 吸光 
度 , 计 算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 西 洛 他 哄 。 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


曲 尼 司 特 片 


【规格 】 50mg 
【贮藏 】 密封 保存 。 


曲 尼 司 特 片 
Qunisite Pian 
Tranilast Tablets 


本 品 含 曲 尼 司 特 〈Cis Hi; NO; ) 应 为 标示 量 的 93.0%% 一 
107.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 或 淡 黄 绿色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 曲 尼 司 特 
50mg), 加 二 甲 基 甲 酰胺 5ml, 振 摇 使 曲 尼 司 特 溶解 ,加 水 
5ml, 混 匀 , 滤 过 , 取 滤 液 2ml, 加 高 锰 酸 钾 试 液 1ml, 振 摇 , 红 色 
即 消失 ,产生 棕 褐色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 无 水 乙醇 适量 使 曲 尼 司 特 溶 
解 , 滤 过 , 取 滤 液 , 加 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 lml 含 曲 尼 司 特 
5pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 ,在 
335nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 溶出 度 ” 避 光 操 作 。 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 
(附录 X C 第 一 法 ), 以 磷酸 盐 缓冲 液 (pPH 6. 8)900ml 为 溶出 
介质 ,转速 每 分 钟 150 转 , 依法 操作 ,经 25 分 钟 时 , 取 溶 液 
5ml 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 1ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 
0. 5ml, 用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精 
密 称 取 曲 尼 司 特 对 照 品 10mg, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 溶 
解 并 稀释 至 刻度 , 扬 匀 ,精密 量 取 ljml, 置 50ml 量 瓶 中 ,溶出 
介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 ， 
照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 333nm 的 波长 处 分 
别 测定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 85%， 
应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 如 光 操 作 。 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 ， 
精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 曲 尼 司 特 10mg) , 置 100ml 棕色 量 瓶 
中 ,加 0.0lmol/L 氧 氧 化 钠 溶液 约 50ml, 振 播 5 分 钟 ,用 
0. 01mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 县 取 
续 滤 液 5ml, 置 100ml 棕色 量 瓶 中 ,用 0.01mol/L 和 氨 氧 化 钠 溶 
液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A), 在 
333nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 曲 尼 司 特 对 照 品 ,精密 称 
定 , 加 0.01molL 氢 氧 化 钠 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 含 5pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】〗 同 曲 尼 司 特 。 

【规格 】 0. 1g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 
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齐 多 夫 定 片 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


齐 多 夫 定 片 


Qiduofuding Pian 
Zidovudine Tablets 


本 品 含 齐 多 夫 定 (Ci His Ns O04 ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,薄膜 衣 片 除去 包 衣 
后 显 类 白色 至 浅黄 色 。 

【鉴别 (1) 取 溶出 度 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 
分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 , 在 265nm 的 波长 处 有 最 大 
吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 齐 多 
夫 定 100mg) ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 使 
齐 多 夫 定 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 
试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 
刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 : 另 取 胸 腺 咬 啶 对 照 品 ,精密 称 
定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 
液 10 岂 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 
的 峰 高 约 为 满 量 程 的 25% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 ,对照 洲 
液 与 对 照 品 溶液 各 10p1, 分 别 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 供 试 品 
溶液 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 
图 中 如 显 与 对 照 品 溶液 色谱 图 中 胸腺 喀 啶 保留 时 间 一 致 的 
峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,其 含量 不 得 过 齐 多 夫 定 标示 量 
的 1.0%; 其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面 
积 (1.0%) ,其 他 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 的 2 倍 (2.0%)。 

溶出 度 ”到 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 一 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 水 定 
量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 15p8g 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 齐 多 夫 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 15ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 JW A), 在 265nm 的 波长 处 
分 别 测定 吸光 度 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (30 : 70) 为 流动 相 ;检测 波长 为 
265nm。 精 密 称 取 3 - 氯 -3 -脱氧 胸腺 喀 啶 核 苷 与 齐 多 夫 定 对 
照 品 各 10mg, 置 同一 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 至 
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刻度 , 摇 匀 , 取 10m 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 理 论 板 数 
按 齐 多 夫 定 峰 计算 不 低 于 2000, 齐 多 夫 定 峰 与 3 - 毛 -3 -脱氧 
胸腺 喀 啶 核 苷 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 
测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适量 
( 约 相当 于 齐 多 夫 定 100mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 振 摇 
使 齐 多 夫 定 溶解 ,并 用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 10ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 
匀 ,精密 量 取 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 
齐 多 夫 定 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


(1)0. lg (2)0.3g 


齐 多 夫 定 胶 喜 


Qiduofuding Jiaonang 


Zidovudine Capsules 


本 品 含 齐 多 夫 定 (Co His Ns 0O, ) 应 为 标示 量 的 90. 0% 一 
110.0%。 

【性 状 】 
粉末 。 

【鉴别 〗 (1) 到 溶 出 度 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 
分 光 光 度 法 (附录 A) 测 定 ,在 265nm 的 波长 处 有 最 大 
吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 , 混 
匀 ,精密 称 取 适量 ( 约 相 当 于 齐 多 夫 定 100mg), 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 流动 相 适 量 使 齐 多 夫 定 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 ; 另 取 胸 腺 路 啶 对 
照 品 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
10ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 色谱 条 件 ， 
取 对 照 溶液 10pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%; 肯 精密 量 取 供 试 品 溶 
液 . 对 照 溶液 与 对 照 品 溶液 各 10pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 供 试 品 溶液 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶 
液 色谱 图 中 如 显 与 对 照 品 溶液 色谱 图 中 胸腺 吵 啶 保留 时 间 一 
致 的 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,其 含量 不 得 过 齐 多 夫 定 标示 
量 的 1.0%; 其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 
面积 (1.0%), 其 他 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面 
积 的 2 售 (2.0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 一 法 )， 
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那 格 列 奈 


以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 ,依法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 水 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 15pg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 齐 多 夫 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 15pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 KW A), 在 265nm 的 波长 处 
分 别 测定 吸光 度 , 计 算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (30 : 70) 为 流动 相 ;检测 波长 为 
265nm。 精 密 称 取 3 - 氯 -3 -脱氧 胸腺 喀 啶 核 苷 与 齐 多 夫 
定 对 照 品 各 10mg, 置 同一 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶解 并 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 10ul 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 
理论 板 数 按 齐 多 夫 定 峰 计算 不 低 于 2000, 齐 多 夫 定 峰 与 
3 - 氯 -3 -脱氧 胸腺 喀 啶 核 苷 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 ,混合 均匀 , 精 
密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 齐 多 夫 定 100mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 振 摇 使 齐 多 夫 定 溶解 ,并 用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 10ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 
另 精密 称 取 齐 多 夫 定 对 照 品 适 量 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 病毒 药 。 

【规格 】 (1)0.1g (2)0.25g 

【贮藏 〗 谈 光 ,密封 保存 。 


(3)0. 3g 


那 格 列 奈 
Nagelienali 


Nateglinide 


Cis Hzr NO 317. 43 
本 品 为 (-)-N-[( 反 -4- 异 两 基 环 已 基 ) 普 基 ]-D- 葵 丙 氨 酸 。 
按 干 燥 品 计算 , 含 Cis Hz NOs 不 得 少 于 99. 0%。 
【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ; 味 苦 。 
本 品 在 甲醇 .乙醇 丙酮 中 易 溶 ,在 乙 且 中 略 溶 ,在 水 中 几 
乎 不 溶 ,在 0. 1mol/L 氢气 化 钠 溶液 中 溶解 ,在 稀 盐 酸 中 几乎 


不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WI C) 为 136 一 141C , 熔 距 不 大 
于 

比 旋 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 ,加 0. 1mo1 氢 氧化 钠 溶 液 
溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 
《附录 WL E), 比 旋 度 为 一 36" 至 一 40”。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ,加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 1mg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 
定 , 在 252nm、258nm 与 264nm 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
NC), 

(3) 本 品 的 X- 射 线 粉 未 衍射 图 谱 ( 测 量 范围 为 3 一 607) 
应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 , 且 在 26 二 19. 6" 与 19. 9" 的 两 个 强 衍 
射 峰 应 能 分 离 ,同时 在 20 = 4. 9" 不 得 出 现 B 型 衍射 峰 ( 附 录 
KX F), 

【检查 】 气 化 物 ” 取 本 品 0. 50g, 置 50ml 纳 氏 比 色 管 
中 ,加 丙酮 30ml 使 溶解 ,加 稀 硝酸 10ml, 摇 匀 , 依 法 检查 ( 附 
录 妖 A) ,与 标准 氧化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 , 不 得 
更 浓 (0. 01%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 使 溶解 并 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 精密 量 
取 lml, 置 500ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅 
烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 , 以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 二 氧 钾 
4.08g, 加 水 800ml 使 溶解 ,加 三 乙 胺 10ml, 用 磷酸 调节 pH 值 
至 4.0, 加 水 至 1000ml)- 乙 且 - 甲 醇 (32 : 51 : 17) 为 流动 相 ， 
检测 波长 为 210nm, 柱 温 30'C ,理论 板 数 按 那 格 列 奈 峰 计算 
不 低 于 6000。 取 对 照 溶液 10p1 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵 
敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10%*。 精 密 量 取 
供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色 
谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 
有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
《0.2%%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 5 
售 (1.0%)。 

L- 异 构 体 与 顺 式 异 构 体 ” 取 本 品 适 量 , 精 密 称 定 ,加 流动 
相 使 溶解 并 稀释 成 每 1ml 中 含 1mg 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 ; 
精密 量 取 适量 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 lml 中 含 10pg 的 溶液 作 
为 对 照 溶液 ; 另 取 那 格 列 奈 、L- 异 构 体 、 顺 式 蜡 构 体 适量 ,用 流 
动 相 溶 解 制 成 每 1ml 中 含 上 述 三 种 化 合 物 分 别 为 1mg、 
0.01mg、0. 01mg 的 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 ; 照 高 效 液 相 色 
谱 法 (附录 V D) 试 验 , 采 用 手 性 色谱 柱 KR100-CHI-TBB 
(250mmX4. 6mm) ,以 正己 烷 - 异 丙 醇 - 冰 醋 酸 (95 : 5 : 0.2) 
为 流动 相 , 检 测 波长 为 258nm, 流 速 为 每 分 钟 0. 6ml, 理论 板 
数 按 那 格 列 奈 峰 计算 不 低 于 8000。 精 密 量 取 上 述 三 种 溶液 
各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,系统 适用 性 溶液 
色谱 图 中 那 格 列 奈 峰 与 L- 界 构 体 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 
求 ; 对 照 溶 液 色谱 图 中 色谱 峰 应 调整 为 满 量程 的 20%; 供 试 
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品 溶液 的 色谱 图 中 如 显 L- 异 构 体 和 上 顺 式 异 构 体 峰 , 各 峰 面 积 
均 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

残留 溶剂 ” 照 气相 色谱 法 (附录 V EE 第 二 法 ) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 5%% 苯 基 甲 基 聚 硅 氧 烷 
为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 , 起 始 温度 为 35C ,维持 5 分 
钟 , 再 以 每 分 钟 10C 升 温 至 200'C ,维持 5 分 钟 ; 进 样 口 温度 
为 280" ;检测 器 为 FID, 检 测 器 温度 为 280" ;氮气 流速 每 分 
钟 3ml, 分 流 比 为 1: 10。 取 对 照 品 溶液 lxl, 注入 气相 色谱 
仪 ,甲醇 \ 丙 酮 .二 氧 甲 烷 、 三 氯 甲烷 .吡啶 各 组 分 峰 与 内 标 峰 
的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

内 标 溶液 的 制备 ” 取 无 水 乙醇 适量 ,精密 称 定 , 用 N,N- 
二 甲 基 甲 酰胺 稀释 并 制 成 每 1ml 含 无 水 乙醇 0. 1mg 的 溶液 。 

测定 法 ”精密 称 取 甲 醇 \ 丙 酮 ,二 氯 甲烷 、 三 氯 甲 烷 、 吡 喧 
适量 ,用 内 标 溶液 制 成 每 lml 中 分 别 含 0. 6mg、 1.0mg、 
0. 12mg、0. 012mg、0. 04mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 另 
精密 称 取 本 品 适量 ,用 内 标 溶液 制 成 每 lml 中 含 那 格 列 奈 
0. 2g 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
品 溶液 各 lpl, 分 别 注 和 人 气相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 , 按 内 标 法 
以 峰 面积 计算 。 含 甲醇 不 得 过 0.3%% 丙酮 不 得 过 0.5%%、 二 
握 甲 烷 不 得 过 0. 06%% .三 氯 甲 烷 不 得 过 0. 006%% .吡啶 不 得 过 
0.02%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妞 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 测定 (附录 刀 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 测定 (附录 查 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 5g ,精密 称 定 , 加 中 性 乙醇 50ml 
溶解 ,加 酚 枉 指示 液 2 滴 , 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 
定 。 每 lml 的 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 31.74mg 
的 Cis Hz NO 。 

【类 别 】 降 血糖 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


【制剂 】 (1) 那 格 列 奈 片 (2) 那 格 列 奈 胶囊 


L- 异 构 体 
化 学 名 :N-[( 反 -4- 异 丙 基 环 己基 7 痊 基 二 葵 丙 氨 酸 
结构 式 : 


。224 ， 


分 子 式 :Cis Hzr NO: 

分 子 量 :317. 43 

顺 式 异 构 体 

化 学 名 :N-[( 顺 -4- 异 丙 基 环 已 基 ) 普 基 ]-D- 葵 两 氨 酸 
结构 式 : 


分 子 式 :Cie Hr NO; 
分 子 量 :317. 43 


那 格 列 奈 片 
Nagelienai Pian 
Nateglinide Tablets 


本 品 含 那 格 列 奈 (Ce Hz NO ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 那 格 列 奈 
50mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 适量 , 振 摇 使 那 格 列 奈 溶解 ， 
加 乙醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 紫外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 到 A) 测 定 ,在 252nm、258nm、264nm 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含 量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1Iml, 置 500ml 量 瓶 中 ,用 
55% 乙 膊 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 售 量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 10ul 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%。 精 密 
量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 至 供 试 品 溶液 主峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 (0.2%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
的 5 倍 (1.0 %)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 二 法 )， 
以 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
75 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 , 取 续 滤液 
作为 供 试 品 溶液 ; 照 含 量 测 定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 供 试 
品 溶液 10p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 那 格 
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列 奈 对 照 品 适量 ,加 乙 且 适 量 ( 不 超过 总 体积 的 5%) 使 溶解 ， 
再 用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 与 供 试 品 溶液 浓度 相当 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 每 片 的 
溶出 量 , 限 度 为 标示 量 的 75%% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 有 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -0. 05%% 三 氟 乙 酸 (60 : 40) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 210nm; 柱 温 30C 。 理 论 板 数 按 那 格 列 奈 峰 计算 不 低 
于 4000, 那 格 列 奈 峰 的 拖 尾 因 子 不 得 大 于 1. 8。 

测定 法 ” 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 那 格 列 奈 70mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 55%% 乙 且 溶 
液 适量 , 振 摇 30 分 钟 使 溶解 ,用 55% 乙 膊 溶液 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 10pl1, 注 入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 那 格 列 奈 对 照 品 约 35mg, 精 密 称 
定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 55% 乙 且 溶 液 适 量 , 振 摇 使 溶解 并 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 降 血 糖 药 。 

【规格 】 (1)30mg (2)60mg (3)90mg 

【贮藏 》 遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


(4)120mg 


那 格 列 奈 胶 圳 
Nagelienai Jiaonang 


Nateglinide Capsules 


本 品 含 那 格 列 奈 (Cis Hz NO ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 的 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 粉末 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 那 格 列 奈 
50mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 适量 , 振 扬 使 那 格 列 奈 溶解 ， 
加 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 紫外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 252nm、258nm、264nm 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 500ml 量 瓶 中 ,用 
55% 乙 膊 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 10kl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% 。 精 密 
量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 至 供 试 品 溶液 主峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶液 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面积 (0. 2%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
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克拉 霉 素 分 散 片 


积 的 5 倍 (1.0 %)。 

溶出 度 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 
法 ), 以 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6.8)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 
每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 
精密 量 取 供 试 品 溶液 10pl, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ， 
另 精密 称 取 那 格 列 奈 对 照 品 适量 ,加 乙 且 适 量 ( 不 超过 总 
体积 的 5%%) 使 溶解 ,再 用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 与 供 试 
品 溶液 浓度 相当 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 宫 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 -0.05% 三 气 乙 酸 (60 : 40) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 210nm; 柱 温 30C 。 理 论 板 数 按 那 格 列 奈 峰 计算 不 低 
于 4000 , 那 格 列 奈 峰 的 拖 尾 因子 不 得 大 于 1. 8。 

测定 法 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ( 约 相当 于 那 格 列 奈 70mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 55% 乙 
膊 溶液 适量 , 振 摇 30 分 钟 使 溶解 ,用 55% 乙 且 溶 液 稀 释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 10pl1, 注 
人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 那 格 列 奈 对 照 品 约 35mg, 精 
密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 55% 乙 膊 溶液 适量 , 振 摇 使 溶解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【规格 】 30mg 

【类 别 】 降 血 糖 药 。 

【贮藏 】 密封 ,在 于 燥 处 保存 。 


克拉 老 素 分 散 片 
Kelameisu Fensanpian 


Clarithromycin Dispersible Tablets 


本 品 含 克 拉 替 素 (Cx Hos NO ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 3】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 
稀释 制 成 每 lml 中 含 克拉 霉 素 1. 0mg 的 溶液 ,离心 5 分 钟 
(每 分 钟 3000 转 ), 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶液 , 照 克 拉 霉 素 项 
下 的 方法 测定 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 
峰 面积 不 得 过 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0.7 信 (3. 5%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 5.0)( 取 0. 1mol/L 醋酸 钠 溶 液 , 用 冰 

* 225 。 
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克 林 霉 素 磷酸 酯 


醋酸 调节 pH 值 至 5.0)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
100 转 , 依 法 操作 。 经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 适量 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 克 
拉 霉 素 55pg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 克拉 霉 素 对 照 
品 适量 ,精密 称 定 , 加 少量 乙 膊 溶解 后 ,用 溶出 介质 稀释 制 
成 每 lml 中 约 含 克 拉 霉 素 55pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 
照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
品 溶液 各 50pl, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 
符合 规定 。 

水 分 取 本 品 , 研 细 , 加 10% 显 唑 无 水 甲醇 溶液 适量 使 
溶解 , 照 水 分 测定 法 (附录 妞 M 第 一 法 A) 测 定 ,含水 分 不 得 
过 4.0%。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 克拉 霉 素 35mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 充分 振 播 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 克 拉夫 
素 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 克拉 和 霉 素 。 

【规格 】 (1)50mg (2)0.1g 
(5)0.5g 

【贮藏 


(3)0.125g (4)0.25g 


迹 光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


克 林 圳 素 磷 酸 酯 


Kelinmeisu Linsuanzhi 


Clindamycin Phosphate 


H;C 


Cis Ha CIN, Os PS 504. 97 

本 品 为 甲 基 -7- 握 -6,7,8- 三 脱氧 -6-(1- 甲 基 - 反 -4- 丙 其 -L- 
2- 吡 咯 烷 甲 酰 氨 基 )-1- 硫 代 - 王 苏 式 -o-D- 半 乳 辛 吡 喃 糖 甲 背 - 
2- 二 氧 磷酸 酯 。 按 无 水 物 计 算 , 含 克 林 均 素 (Cus HssCIN;OsS) 
不 得 少 于 77.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;有 引 湿性 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ;在 甲醇 中 微 溶 ;在 乙醇 丙酮 中 几乎 
不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WE E), 比 旋 度 为 
十 115" 至 十 130”。 

。 226 。 
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【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 克 林 霉 素 磷酸 酯 对 照 品 
的 图 谱 一 致 (附录 C) 。 

【检查 】 结晶 性 取 本 品 ,依法 测定 (附录 区 D) ,应 符合 
规定 。 

酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 , 依 
法 测定 (附录 WH) ,pH 值 应 为 3.5 一 4. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 份 ,各 1. 0g, 分 别 加 水 
20ml 溶解 后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑 间 ，, 与 2 号 浊 度 标准 
液 ( 附 录 俯 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ( 供 非 注射 用 ) ;或 与 1 号 浊 
度 标 准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ( 供 注射 用 ); 如 显 色 ， 
与 黄色 2 号 标准 比 色 液 ( 附 录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 
更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 稀释 剂 [磷酸 缓冲 液 (pPH 
3. 9)( 取 磷酸 3. 5ml, 加 水 1000ml 和 浓 氨 溶液 2. 5ml, 必要 时 
用 浓 氨 溶液 调节 pH 值 至 3.9 士 0.05)-90%% 乙 且 甲 醇 溶 液 
(80 : 20)] 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 3. 57mg 的 溶 
液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 克 林 霉 素 磷 酸 酯 对 照 品 适量 ,加 稀 
释 剂 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 3. 57mg 的 溶液 , 作 
为 对 照 溶 液 (1) ;精密 量 取 对 照 溶液 (1) 适 量 ,用 稀释 剂 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 107pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 (2); 男 分 
别 精 密 称 取 克 林 霉 素 对 照 品 和 林 可 霉 素 对 照 品 各 适量 ,加 对 
照 溶液 (2) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 各 约 含 克 林 霉 素 磷 
酸 酯 107pg、 克 林 霉 素 30pg 与 林 可 霉 素 6ug 的 混合 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 
烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 (4. 6mmX250mm,5pm) ;流动 相 
A 为 磷酸 缓冲 液 (pH 3.9)-90% 乙 且 甲 醇 溶 液 (92 : 8) ,流动 
相 B 为 磷酸 缓冲 液 (pH 3.9)-90% 乙 有 睛 甲醇 溶液 (52 : 48); 检 
测 波长 为 210nm; 柱 温 为 40'C ;流速 为 每 分 钟 1. 2ml; 按 下 表 
进行 线性 梯度 洗 脱 。 取 对 照 品 溶液 50pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 , 克 林 霉 素 磷酸 酯 峰 的 保留 时 间 约 为 20 分 钟 , 洗 脱 
顺序 为 林 可 霉 素 、 克 林 霉 素 磷酸 酯 及 克 林 霉 素 , 林 可 霉 素 峰 与 
克 林 霉 素 磷 酸 酯 峰 间 、 克 林 霉 素 磷 酸 酯 峰 与 克 林 霉 素 峰 间 的 
分 离 度 应 分 别 不 小 于 30 和 6, 调节 检测 灵 人 敏 度 , 使 克 林 霉 素 
磷酸 酯 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%; 取 对 照 溶液 (1)50yl 注 
入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,杂质 A 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 
0. 97) 与 克 林 霉 素 磷 酸 酯 峰 间 的 分 离 度 应 不 小 于 1.0。 再 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 50p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 林 可 霉 素 和 克 
林 霉 素 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 含量 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 ,分 别 不 得 过 0.2% 与 0.5% ;如 有 交 林 霉 素 B 磷酸 酯 峰 ( 相 
对 保留 时 间 约 为 0.75) 和 杂质 A 峰 ,其 峰 面 积 均 不 得 过 对 照 
品 溶液 主峰 面积 的 1/2 倍 (1.5%)( 供 非 注射 用 ) 或 分 别 不 得 
过 对 照 品 溶液 主峰 面积 的 2/5 售 (1.2%) 和 1/3 售 (1.0%) 
( 供 注射 用 ) ;其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 过 对 照 品 溶液 主峰 面 
积 的 1/6 倍 (0. 5 外 ) ,其 他 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 过 对 照 品 溶 液 
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主峰 面积 的 2/3 倍 (2.0%%)( 供 非 注 射 用 ) 或 1/3 倍 (1.0%%) 
( 供 注射 用 ) 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 品 溶液 主峰 
面积 0.02 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 


流动 相 A(%) 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 BC(%) 
0 95 5 
40 5 95 
41 95 5 
46 95 5 
残留 溶剂 ”乙醇 .丙酮 .三 氯 甲烷 与 吡啶 ” 取 本 品 约 


1. 0g, 精 密 称 定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 水 2ml 和 10%% 氧 氧化 钠 
溶液 1ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml 置顶 
空 瓶 中 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 乙 醇 . 丙 酮 、 三 握 甲 烷 和 
吡啶 各 适量 ,精密 称 定 , 用 1% 氨 氧化 钠 溶 液 定 量 稀释 制 成 每 
lml 中 各 约 含 乙醇 25mg、 丙 酮 25mg、 三 毛 甲 烷 0. 3mg 与 吡啶 
lmg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 贮备 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 
1% 氧 氧化 钠 溶 液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 各 约 含 乙醇 0. 5mg、 
丙酮 0. 5mg. 三 氧 甲烷 6yg 与 吡啶 20pg 的 混合 溶液 ,精密 量 
取 2ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测 
定 法 (附录 姻 P) 测 定 ,以 6% 氰 丙 基 茶 基 - 94% 二 甲 基 聚 硅 氧 
烷 为 固定 液 (或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ,起 始 温 度 为 
50'C ,维持 10 分 钟 ,然后 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 90C ， 
再 以 每 分 钟 30 的 速率 升温 至 210'C ,维持 2 分 钟 ; 进 样 口 
温度 为 250C ;检测 器 温度 为 300'C; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 
1007 ,平衡 时 间 为 15 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 项 空 进 样 ,各 峰 
之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 
分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 均 应 
符合 规定 。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 再 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 6.0%。 

异常 毒性 ” 取 本 品 , 用 氯 化 钠 注射 液 制 成 每 lml 中 约 含 
克 林 霉 素 5mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 并 C), 按 静脉 注射 法 
给 药 ,应 符合 规定 ( 供 注 射 用 ) 。 

降 压 物质 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 氏 G) ,剂量 按 猫 体重 
每 1kg 注射 5mg( 按 克 林 霉 素 计 ) ,应 符合 规定 ( 供 注射 用 ) 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 和 E), 每 1mg 克 
林 霉 素 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 10EU( 供 注射 用 )。 

无 菌 ” 取 本 品 ,用 0.1%% 和 蛋白 肪 水 溶液 溶解 后 , 制 成 浓度 
约 为 每 1ml 中 含 20mg 的 供 试 液 ,经 薄膜 过 滤 法 处 理 , 每 膜 用 
1000ml 的 0.1% 蛋 白 及 水 溶液 分 次 冲洗 ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 
为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 杀 H), 应 符合 规定 ( 供 注 
射 用 ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 (4. 6mmX250mm,5pm) ;以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 二 
氢 钾 13. 61g, 加 水 1000mi 使 溶解 ,用 85% 磷 酸 溶液 调节 pH 
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克 林 霉 素 磷 酸 酯 外 用 溶液 


值 至 2.5)- 乙 且 (80 : 20) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 210nm。 取 有 
关 物 质 检查 项 下 的 对 照 溶液 (1)20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 
色谱 图 ,杂质 A 峰 (相对 保留 时 间 约 为 0. 97) 与 克 林 霉 素 磷 酸 
酯 峰之 间 的 分 离 度 应 不 小 于 1.0。 另 分 别称 取 克 林 霉 素 磷 酸 
酯 对 照 品 和 克 林 替 素 对 照 品 各 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 各 约 含 0. 3mg 的 混合 溶液 , 取 20pl 注 人 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 。 克 林 霉 素 磷 酸 酯 峰 的 保留 时 间 约 为 16 分 
钟 , 克 林 霉 素 磷 酸 酯 峰 与 克 林 霉 素 峰 间 的 分 离 度 应 不 小 于 
6. 0。 
测定 法 ”精密 称 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 
制 成 每 lml 中 约 含 克 林 霉 素 0. 3mg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 克 林 霉 素 磷酸 酯 对 照 品 适量 ， 
同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 供 试 品 中 Cis Hs CIN:OsS 的 
含量 。 
【类 别 】 
【贮藏 】 
【制剂 】 
酸 酯 注射 液 


抗生素 类 药 。 
(1) 克 林 翅 素 磷 酸 酯 外 用 溶液 
《3) 克 林 霉 素 磷 酸 酯 栓 


《2) 克 林 霉 素 磷 


克 林 才 素 磷 酸 酯 外 用 溶液 


Kelinmeisu Linsuanzhi Waiyong Rongye 


Clindamycin Phosphate Topical Solution 


本 品 含 克 林 霉 素 磷酸 酯 按 克 林 霉 素 (Cl Hss ClN:Os S) 计 
算 ,应 为 标示 量 的 90.0 上 一 110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 照 克 林 霉 素 磷酸 酯 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 , 显 相同 
的 结果 。 

【检查 】 pH 值 ” 应 为 4.0~7.0( 附 录 V H)。 

有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 稀释 剂 [磷酸 缓冲 液 
(pH 3. 9)( 取 磷酸 3. 5ml, 加 水 1000ml 和 浓 氨 溶液 2. 5ml, 必 
要 时 用 浓 氨 溶液 调节 pH 值 至 3.9 士 0.05)-90%% 乙 且 甲 醇 深 
液 (80 : 20)] 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 克 林 霉 素 3mg 的 溶 
液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 稀释 剂 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 克 林 霉 素 90pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 男 分 别 
精密 称 取 克 林 霉 素 对 照 品 和 林 可 霉 素 对 照 品 各 适量 ,加 对 照 
溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 ml 中 各 约 含 克 林 霉 素 30p8g 与 
林 可 霉 素 6pg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 克 林 霉 素 磷 
酸 酯 项 下 的 方法 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 .对 照 品 溶液 与 对 照 溶 
液 各 50p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 如 有 与 林 可 性 索 和 克 林 血 素 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 ， 
其 含量 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 分 别 不 得 过 0.5% 与 2.0%; 
与 克 林 霉 素 磷酸 酯 相对 保留 时 间 大 于 0. 2 的 其 他 单个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2/3 倍 (2.0%) ,其 他 杂质 
峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (6.0%)。 供 
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试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 02 倍 的 峰 
忽略 不 计 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 10ml, 用 pH 7. 0 无 菌 氯 化 钠 -蛋白 
腑 缓冲 液 稀 释 制 成 1 : 10 的 供 试 品 溶液 。 

细菌 数 ” 取 供 试 品 溶液 10ml, 加 至 100ml pH 7.0 无 菌 
氯 化 钠 -蛋白 肛 缓 冲 液 中 , 摇 匀 ,薄膜 过 滤 ,每 膜 用 500ml 上 述 
缓冲 液 分 次 冲洗 ,依法 检查 (附录 秃 本 薄膜 过 滤 法 ), 应 符合 
规定 。 

霉菌 和 酵母 菌 数 ” 取 供 试 品 溶液 ,依法 检查 (附录 区 丁 平 
亚 法 ) ,应 符合 规定 。 

控制 菌 ” 取 规定 量 供 试 品 溶液 ,加 至 100ml pH 7. 0 无 菌 
氯 化 钠 -蛋白 肪 缓冲 液 中 , 照 细菌 数 项 下 的 方法 处 理 , 依 法 检 
查 ( 附 录 针 J]) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 涂 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 T)。 

【含量 测定 】 精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 克 林 霉 素 0. 3mg 的 溶液 , 照 克 林 霉 素 磷 酸 酯 项 
下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 克 林 霍 素 磷酸 酯 。 

【规格 】 按 Cis Hs; CIN; Os S 计 
30ml : 0. 3g 

【贮藏 】 遮光 、 密 闭 , 在 阴凉 处 保存 。 

曾 用 名 : 克 林 替 素 磷酸 酯 溶液 


(1)20ml : 0.2g (2) 


克 林 露 素 磷 酸 酯 注射 液 
Kelinmeisu Linsuanzhi Zhusheye 


Clindamycin Phosphate Injection 


本 品 为 克 林 霉 素 磷酸 酯 的 灭 菌 水 溶液 。 含 克 林 霉 素 
(Cis Has CIN: Os S) 应 为 标示 量 的 90.0 儿 一 110.0%%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 照 克 林 霉 素 磷 酸 酯 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 , 显 相同 
的 结果 。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.5~7.0( 附 录 W H)。 

颜色 取 本 品 5 瓶 ,分 别 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (附录 区 
A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 稀释 剂 [磷酸 缓冲 液 
(pH 3. 9)( 取 磷酸 3. 5ml, 加 水 1000ml 和 浓 氨 溶液 2. 5ml, 必 
要 时 用 浓 氨 溶液 调节 pH 值 至 3. 9 士 0.05)-90% 乙 且 甲 醇 溶 
液 (80 : 20)] 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 克 林 霉 素 3mg 的 溶 
液 ,作为 供 试 品 溶 液 ; 精 密 量 取 适 量 , 用 稀释 剂 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 克 林 霉 素 90pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 另 分 别 
精密 称 到 克 林 霉 素 对 照 品 和 林 可 霉 素 对 照 铝 各 适量 ,加 对 照 
溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 克 林 霉 素 30y8g 与 
林 可 霉 素 6ug 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 克 林 霉 素 磷 
酸 酯 项 下 的 方法 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 .对 照 品 溶液 和 对 照 溶 
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液 各 50pl, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 与 林 可 霉 素 和 克 林 霉 素 保 留 时 间 一 致 的 色谱 
峰 , 其 含量 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,分 别 不 得 过 0.2% 与 
1.5%; 其 他 单个 杂质 ( 除 茶 甲 醇 峰 外 ) 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 
液 的 主峰 面积 (3.0%) ,其 他 杂质 峰 面积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 2 倍 (6.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 
对 照 溶液 主峰 面积 0. 02 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

茶 甲 醇 ” 精 密 量 取 本 品 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 称 取 茶 甲醇 约 
250mg, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 二 甲 基 亚 砚 2. 5ml, 轻 播 使 溶解 ,用 
流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 0.05mg 的 溶液 ,作为 葵 甲 醇 对 照 溶液 ; 精 
密 称 取 克 林 霉 素 磷 酸 酯 对 照 品 适量 ,加 葵 甲 醇 对 照 溶液 溶解 
并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 约 含 克 林 霉 素 磷酸 酯 0. 75mg 
和 茶 甲 醇 0. 05mg 的 混合 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 
条 件 , 量 取 该 混合 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,色谱 图 中 
克 林 霉 素 磷酸 酯 峰 与 葵 甲 醇 峰 间 的 分 离 度 应 不 小 于 2.0。 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 和 苯 甲 醇 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 人 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 葵 甲 醇 峰 , 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 ,每 lml 本 品 中 含 茶 甲 醇 不 得 过 
9. 45mg。 

异常 毒性 、 降 压 物质 、 细 菌 内 毒素 与 无 菌 
酸 酯 项 下 的 方法 检查 , 均 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 精密 量 取 本 品 适 其 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 克 林 霉 素 0. 3mg 的 溶液 , 照 克 林 霉 素 磷 酸 酯 
项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 了 同 克 林 竹 素 磷酸 酯 。 

【规格 】 按 Cs Hss CIN; O;S 计 算 (1)2ml: 0.15g 
(2)2ml: 0.3g (3)4ml: 0.6g (4)5ml: 0.6g 

【贮藏 】 扯 光 ,密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 


照 克 林 霉 素 磷 


克 林 才 素 磷 酸 酯 栓 


Kelinmeisu Linsuanzhi Shuan 


Clindamycin Phosphate Suppositories 


本 品 含 克 林 霉 素 磷酸 酯 按 克 林 霉 素 (Cs Hss Cl]N:OsS) 计 
算 ,应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.05% 。 

【性 状 】 本 品 为 脂肪 性 基质 制 成 的 白色 至 微 黄色 栓 。 

【鉴别 】 《〈1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 克 林 霉 素 0. 12g) ,加 
0. 1mol/1 盐酸 溶液 5ml, 置 50 ~ 60'C 水 浴 中 加 热 使 融化 , 滤 
过 , 取 续 滤液 imli, 加 钻 酸 匀 10mg, 即 产生 乳白 色 沉 淀 ;再 加 
浓 氨 溶 液 1ml, 沉 淀 溶解 。 

(2) 照 克 林 惫 素 磷 酸 栈 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 , 显 相同 的 
结果 。 
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【检查 】 酸度 取 本 品 2 粒 , 加 水 20ml, 置 40 一 50C 水 
浴 中 加 热 使 融化 ,冷却 , 滤 过 , 取 续 滤液 ,依法 测定 (附录 
H) ,pH 值 应 为 3. 0 一 5. 0。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 克 林 霉 素 0. 3g) ,精密 
称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 稀释 剂 [磷酸 缓冲 液 (pH 3.9)( 取 
磷酸 3. 5ml, 加 水 1000ml 和 浓 氨 溶液 2. 5ml, 必 要 时 用 浓 氮 溶 
液 调 节 pH 值 至 3. 9 士 0.05)-90% 乙 哺 甲 醇 溶液 (80 : 20)] 适 
量 , 置 40 一 50C 水 浴 中 加 热 使 融化 , 振 播 , 冷 却 , 用 稀释 剂 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 
量 , 用 稀释 剂 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 克 林 霉 素 90p8g 的 溶 
液 , 作 为 对 照 溶液 。 另 分 别 精密 称 取 克 林 霉 素 对 照 品 和 林 可 
短 素 对 照 品 各 适量 ,加 对 照 溶 液 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 各 约 含 克 林 霉 素 30Hng 与 林 可 去 素 6ug 的 混合 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 克 林 霉 素 磷 酸 酯 项 下 的 方法 ,精密 量 取 供 试 品 
溶液 .对照 品 溶液 与 对 照 溶液 各 50pl, 分别 注入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 林 可 霉 素 和 克 林 夫 
素 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 含量 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ,分 
别 不 得 过 0.5% 与 1.0% ;其 他 单个 杂质 ( 除 相 对 保留 时 间 小 
于 0.2 的 峰 外 ) 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2/3 倍 
(2.0%) ,其 他 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
2 倍 (6.0%)。 供 试 品 溶 液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 
面积 0. 02 倍 的 峰 忽 略 不计 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 10g, 加 至 含 20ml 无 菌 十 四 烷 酸 异 
两 酯 和 无 菌 玻璃 珠 的 容器 中 ,保温 振 摇 ,使 供 试 品 溶解 。 再 加 
45 尼 的 pH 7.0 无 菌 握 化 钠 - 蛋 白 腑 缓冲 液 至 100ml, 振 摇 5 一 
10 分 钟 , 茜 取 , 静 置 分 层 , 取 其 水 层 作 为 1 : 10 的 供 试 品 
溶液 。 

细菌 数 ” 取 供 试 品 溶液 10ml 加 至 100ml pH 7. 0 无 菌 毛 
化 钠 -蛋白 肪 缓冲 液 中 , 摇 匀 ,薄膜 过 滤 , 每 膜 用 800ml 上 述 缓 
冲 液 分 次 冲洗 ,依法 检查 (附录 并 丁 薄 膜 过 滤 法 ), 应 符合 
规定 。 

霉菌 和 酵母 菌 数 ” 取 供 试 品 溶液 ,依法 检查 (附录 半 本 平 
甫 法 ) ,应 符合 规定 。 

控制 菌 ”白色 念珠 菌 ” 取 规定 量 供 试 品 溶液 ,依法 检查 
(附录 节 J) ,应 符合 规定 。 

金黄 色 葡萄 球菌 和 铜绿 假 单 胞 菌 ” 取 规定 量 供 试 液 加 至 
100ml pH 7.0 无 菌 氧化 钠 -蛋白 腑 缓冲 液 中 , 摇 勾 ,薄膜 过 
滤 ,每 膜 用 500ml 上 述 缓 冲 液 分 次 冲洗 ,依法 检查 (附录 并 
J) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 栓剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D)。 

【含量 测定 】 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 克 林 霉 素 30mg) , 精 
密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 , 置 40 一 50 人 水 浴 中 
加 热 使 融化 , 振 播 ,冷却 ,加 流动 相 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 , 照 克 林 霉 素 磷酸 酯 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 克 林 霉 素 磷 酸 酯 。 

【规格 】 0. 1g ( 按 Cs HssCIN;O;S 计 ) 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 


克 霉 唑 阴道 片 


Kemeizuo Yindao Pian 


Clotrimazole Vaginal Tablets 


本 品 含 克 霉 哗 (Cx Hi CIN; ) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 】 〈1)? 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 克 霉 唑 20mg)， 
加 二 氧 甲烷 4ml, 振 播 ,使 克 霉 号 溶解 ,离心 , 取 上 清 液 作为 供 
试 品 溶液 ; 另 取 克 霉 哗 对 照 品 ,加 二 氯 甲 烷 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 ( 附 
录 V B) 试 验 ,吸取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 10pl, 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 蜡 丙 醚 为 展开 剂 ,并 在 展开 饶 中 放 和 信 
装 有 浓 氨 溶液 的 小 烧杯 进行 饱和 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 碘 蒸 气 
中 显 色 , 供 试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶 
液 的 主 斑点 一 致 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

以 上 (1) (2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 酸度 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 克 霉 只 
1. 0g) ,加 水 20ml, 充 分 振 摇 后 ,依法 测定 (附录 WH),pH 值 
应 为 3.0 一 4.5。 

二 攻 基 -(2- 氢 茶 基 ) 甲 醇 ” 取 含量 测定 项 下 的 细 粉 适量 
( 约 相当 于 克 老 哗 10mg) ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 70% 
甲醇 溶解 并 定量 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 
品 溶液 ; 另 精密 称 取 二 葵 基 -(2- 氯 苯 基 ) 甲 醇 对 照 品 适量 ,加 
70% 甲 醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 2ng 的 溶液 , 摇 
匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 
对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 1.5 倍 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 
中 如 有 与 二 葵 基 -(2- 氯 葵 基 ) 甲 醇 保 留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 标示 量 的 1.0%% 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 05mol/L 磷酸 二 和 氢 钾 溶液 (70 : 30) (用 
10% 磷 酸 调 节 pH 值 至 5.7 一 5.8) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 
215nm。 取 克 霉 唑 、 二 苯 基 -(2- 氯 茶 基 甲醇 对 照 品 适 量 , 加 
70% 甲 醇 溶解 并 稀释 制 成 每 iml 中 分 别 含 0.04mg 和 
0. 03mg 的 溶液 , 取 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ,理论 板 数 按 克 霉 只 
峰 计 算 不 低 于 4000 , 克 霉 唑 峰 与 二 葵 基 -(2- 氯 葵 基 7 甲醇 峰 的 
分 离 度 应 大 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 克 霉 哗 80mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 70%% 甲 醇 60ml 

。229 。 
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溶解 ,并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 70% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 膜 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 10p1 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 男 取 克 夫 只 
对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 70 兴 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 04mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 克 霉 唑 。 
(1)0.1g (2)0.15g (3)0.25g 
避 光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


(4)0. 5g 


克 圳 唑 喷雾 剂 
Kemeizuo Penwuji 


Clotrimazole Spray 


本 品 为 非 定量 外 用 喷雾 剂 。 含 克 霉 唑 (Cz Hiy ClN: ) 应 为 
标示 量 的 90.0%% 一 110.0%%。 

【性 状 】》 本 品 为 无 色 或 微 黄色 的 澄清 液体 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 适量 , 置 水 浴 上 茹 干 ,残渣 加 三 氯 甲 
烷 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 克 霉 哗 2mg 的 溶液 ; 另 取 克 
霉 只 对 照 品 适 量 , 加 三 氯 甲烷 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
2mg 的 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 
溶液 各 10 岂 ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 异 丙 醚 为 展 
开 剂 ,并 在 展开 饶 中 放 入 装 有 浓 氨 溶液 的 小 烧杯 进行 饱和 ， 
展开 ,取出 ,上 晾 干 , 在 碘 蒸 气 中 显 色 。 供 试 品 溶液 所 显 主 班 
点 的 位 置 和 颜色 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 一 致 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 二 茶 基 -(2- 氢 茶 基 ) 甲 醇 ”精密 量 取 本 品 2ml， 
置 100ml 量 瓶 中 ,用 70% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 
溶液 ; 另 取 二 葵 基 -(2- 毛 茶 基 甲醇 对 照 品 , 精 密 称 定 , 用 70% 
甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 3ug 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 
试 品 溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 
溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 二 苯 基 -(2- 氯 葵 基 甲醇 保留 时 间 一 
致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 不 得 过 标示 量 的 
1.0%。 

装 量 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 X F) ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -0. 05molL 磷酸 二 和 氢 钾 溶液 (70 : 30)( 用 
10% 磷 酸 调 节 pH 值 至 5.7 一 5.8) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 
215nm。 取 克 霉 唑 、 二 葵 基 -(2- 氯 菏 基 ) 甲 醇 对 照 品 适量 ,加 
70% 甲 醇 溶 解 并 稀释 制 成 每 ml 中 分 别 含 0.04mg 和 
0.03mg 的 溶液 , 取 10pl 注 人 液 相 色谱 仪 ,理论 板 数 按 克 功 唑 

。 230 。 


蜂 计算 不 低 于 4000, 克 霉 唑 峰 与 二 葵 基 -(2- 氯 葵 基 ) 甲 醇 峰 的 
分 离 度 应 大 于 2. 0。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 70% 甲 
醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 70% 
甲醇 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,精密 量 取 10ml, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 ; 另 取 克 霉 只 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 70%% 甲 醇 溶解 
并 稀释 制 成 每 tml 中 约 含 0.03mg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 
法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 克 霉 唑 。 

【规格 】 1.5% 

【贮藏 】 密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 


克 老 唑 倍 他 米松 洗 剂 
Kemeizuo Beitamisong Xiji 
Clotrimazole and Betamethasone 


Dipropionate Lotion 


本 品 含 克 霉 哗 (Cz Hiz CINs ) 与 二 丙 酸 倍 他 米松 以 倍 他 米 
松 (Czs Hzs FO;s ) 计 算 , 均 应 为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 


【处 方 】 

克 霉 只 10g 

二 丙 酸 倍 他 米松 0. 643g( 相 当 于 倍 他 米松 0. 5g) 
基质 适量 

制 成 1000g 

【性 状 】 本 品 为 白色 混 悬 型 乳剂 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 


两 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 相应 两 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

【检查 】 pH 值 取 本 品 ,依法 测定 (附录 WH),pH 值 
应 为 4. 5~5. 5。 

黏度 ” 取 本 品 , 用 NDJT-7 型 旋转 式 黏度 计 , 依 法 测定 ( 附 
录 WG 第 二 法 ,测定 转子 为 了 ,转速 为 每 分 钟 750 转 ) ,在 
25 叉 时 的 动力 茜 度 应 为 10 一 50mPa，s。 

粒度 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 EE 第 一 法 ), 不 得 检 出 
大 于 180pm 的 粒子 。 

二 苯 基 -(2- 氯 苯 基 ) 甲 醇 ” 取 二 葵 基 -(2- 氯 茶 基 ) 甲 醇 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 , 用 70% 甲 醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 4pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 液 。 除 检测 波长 为 215nm 
外 , 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 对 照 品 溶液 与 含量 
测定 项 下 的 供 试 品 溶液 各 10ml, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 二 葵 基 -(2- 氯 葵 基 ) 甲 醇 保 
留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,不 得 过 克 霉 只 
标示 量 的 2.0% 。 

其 他 ”应 符合 洗 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 S) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
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中 达 帕 胺 胶 变 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0. 05mol/L 磷酸 二 和 氢 钾 溶液 (70 : 30) 
(用 10%% 磷 酸 调节 pH 值 至 5.7 一 5.8) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 
240nm。 分 别 取 克 霉 只 .二 匠 基 -(2- 氯 葵 基 ) 甲 醇 与 二 丙 酸 倍 
他 米松 对 照 品 适量 ,加 70% 甲 醇 溶 解 制 成 每 1ml 中 分 别 含 
0.04mg、0.03mg 与 0.01mg 的 溶液 , 取 10pl 注入 液 相 色 谱 
仪 , 理 论 板 数 按 克 霉 哗 峰 计算 不 低 于 4000, 二 丙 酸 倍 他 米松 
峰 与 克 霉 唑 峰 的 分 离 度 应 大 于 1. 5, 克 霉 哗 峰 与 二 苯 基 -(2- 氧 
葵 基 ) 甲 醇 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 克 霉 只 10mg) ,精密 称 
定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 , 置 50C 水 浴 中 加 热 , 时 时 振 
播 使 溶解 ,然后 取出 强烈 振 摇 5 分 钟 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 sml, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 水 
1.5ml, 用 70%% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 膜 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 50 岂 ,注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 克 霉 只 对 照 品 
与 二 丙 酸 倍 他 米松 对 照 品 各 适量 ,加 70%% 甲 醇 溶解 并 定量 制 
成 每 1ml 中 约 含 克 霉 唑 0. 2mg 与 二 丙 酸 倍 他 米松 10pg 的 溶 
液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 真菌 药 。 

【规格 】 5g : 克 霉 唑 50mg 与 二 丙 酸 倍 他 米松 3. 215mg 
(以 倍 他 米松 计 2. 5mg) 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 


喇 达 帕 胺 胶 圳 
Yindapa’an Jiaonang 


Indapamide Capsules 


本 品 含 叫 达 帕 胺 (Ce He CIN; O; S) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0%。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 和 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 呵 达 帕 胺 
1l100mg) ,加 丙酮 40ml 研磨 , 滤 过 ,滤液 置 水 滩 上 蒸 干 , 取 残 酒 
适量 ,加 水 3ml, 振 摇 ,加 过 氧化 氢 试 液 0. 5ml, 振 摇 , 缓 组 加热 
至 近 沸 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 三 氯 化 铁 试 液 3 滴 , 摇 匀 , 加 氢 氧 
化 钠 试 液 1 一 2 滴 , 即 产生 棕 红色 沉淀 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 残 酒 适量 ,加 氢 氧 化 钠 溶液 (0.4 一 
100) 约 1~2ml, 制 成 饱和 溶液 , 滤 过 ,滤液 加 硫酸 铜 试 液 1 
滴 , 即 产生 土 黄色 或 棕色 沉淀 。 

(3) 取 有 关 物 质 项 下 的 供 试 品 溶液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 叫 达 帕 胺 
对 照 品 适 量 ,加 流动 相 适量 , 置 热 水 浴 中 振 播 溶解 后 ,用 流动 
相 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 含 50ng 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 , 照 有 
关 物 质 项 下 的 色谱 条 件 , 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶 液 各 
20p1; 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 


【检查 】 有 关 物 质 ”精密 称 取 含 量 测定 项 下 的 细 粉 适 
量 , 加 流动 相 适 量 , 置 热 水 浴 中 振 摇 使 串 达 帕 胺 溶解 ,用 流动 
相 定 量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 叫 达 帕 胺 0. 5mg 的 溶液 , 滤 
过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 流动 相 稀 释 
制 成 每 lml 中 约 含 嘻 咕 帕 胺 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 
高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (45 : 55 : 0. 1) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 240nm。 取 叫 达 帕 胺 对 照 品 约 20mg, 精 密 称 定 , 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 5ml 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 
匀 , 取 溶液 5ml, 加 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 2ml, 播 匀 , 置 水 浴 
中 加 热 1 小 时 , 放 冷 后 用 Imol/L 盐酸 溶液 调节 至 中 性 ,用 流 
动 相 稀释 至 50ml, 摇 匀 ,到 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 使 喇 达 帕 胺 
蜂 的 保留 时 间 约 为 12 分 钟 , 嘻 达 帕 胺 峰 与 相对 保留 时 间 约 为 
1. 26 的 降解 产物 峰 的 分 离 度 应 大 于 6.0。 取 对 照 溶液 20p 
注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 20%, 青 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 
20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 
的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,各 杂质 峰 面 积 的 
和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (1.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 
图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 02 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 , 倾 出 内 容 物 置 乳 钵 中 ,研磨 ， 
用 乙醇 分 次 转移 至 100ml 量 瓶 中 , 讲 壳 用 少量 乙醇 冲洗 , 洗 液 
并 人 量 瓶 中 , 振 摇 ,使 叫 达 帕 胺 溶解 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 乙醇 稀释 
至 刻度 , 播 匀 , 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 含量 ,应 符合 规定 
(附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
100 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 取 续 滤 
液 , 按 含量 测定 项 下 的 方法 测定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 呵 达 帕 胺 
对 照 品 约 10mg, 置 200ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 10ml 使 溶解 ,用 溶 
出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 
溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 同 法 测定 ,计算 出 每 粒 的 溶出 量 。 
限度 为 标示 量 的 70% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 圳 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 粒 的 内 容 物 ,精密 称 定 , 计 算 平 
均 装 量 , 取 内 容 物 研 细 , 混 匀 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 嘻 达 帕 
胺 5. 0mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 适量 ,充分 振 摇 使 吴 达 帕 
胺 溶解 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 照 紫 外 -可 见 
分 光 光 度 法 (附录 人 于 A) ,在 242nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 
精密 称 取 呵 达 帕 胺 对 照 品 适量 ,加 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 5. 0ng 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 吐 达 帕 胺 。 

【规格 】 2. 5mg 

【贮藏 】 迹 光 ,密封 保存 。 

. 231 ， 
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中 达 帕 胺 滴 丸 


四 | 达 帕 胺 滴 丸 
Yindapa’ an Diwan 


Indapamide Pills 


本 品 含 叫 达 帕 胺 (Ce He CIN; Os S) 应 为 标示 量 的 90.0 站 一 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 滴 丸 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 呵 达 帕 胺 
100mg) ,加 丙酮 40ml, 研 磨 , 滤 过 ,滤液 置 水 浴 上 燕 干 , 取 残 漆 
适量 ,加 水 3ml, 振 摇 ,加 过 氧化 氢 试 液 0. 5ml, 振 播 , 缓 缓 加 热 
至 近 沸 , 放 冷 , 滤 过 ,滤液 加 三 氯 化 铁 试 液 3 滴 , 摇 匀 , 加 氢 氧 
化 钠 试 液 1 一 2 滴 , 即 产生 棕 红色 沉淀 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 残渣 适 量 ,加 和 毛 氧化 钠 溶 液 (0.4 一 
100) 约 1~2ml, 制 成 饱和 溶液 , 滤 过 ,滤液 加 硫酸 铜 试 液 1 
滴 , 即 产生 土 黄色 或 棕色 沉淀 。 

(3) 取 含量 测定 项 下 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 TW A) 测 定 ,在 242nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 225nm 的 波 
长 处 有 最 小 吸收 。 

(4) 取 有 关 物 质 项 下 的 供 试 品 溶液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 男 取 呵 达 帕 胺 
对 照 品 适量 ,加 流动 相 适 量 , 置 热 水 浴 中 振 摇 溶解 后 ,用 流动 
相 制 成 每 1ml 中 约 含 50pg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 , 照 有 关 物 
质 项 下 的 色谱 条 件 , 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl1, 分 
别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ”精密 称 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 
中 | 达 帕 胺 12. 5mg) ,加 流动 相 适 量 , 超 声 处 理 5 分 钟 使 嘲 达 帕 
胺 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 lml 中 约 含 嘻 达 帕 胺 
0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 (0. 45pm) , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 精 
密 量 取 适量 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 叫 达 帕 胺 5pg 的 
溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DDD) 测定 。 
用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 - 冰 醋 酸 (45 : 
55 : 0. 1) 为 流动 相 ;检测 波长 为 240nm。 取 吗 达 帕 胺 对 照 品 
约 20mg ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 5ml 使 溶解 ,用 
流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 取 5ml, 加 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 
2ml, 揪 名, 置 水 浴 中 加 热 1 小 时 , 放 冷 后 用 1mol/L 盐酸 溶液 调 
节 至 中 性 ,用 流动 相 稀释 至 50ml, 扬 名, 取 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,使 嘻 达 帕 胺 峰 的 保留 时 间 约 为 12 分 钟 , 嘻 达 帕 胺 峰 与 相对 
保留 时 间 约 为 1. 26 的 降解 产物 峰 的 分 离 度 应 大 于 6.0。 取 对 
照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 
峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 
溶液 各 20pl1, 分 别 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 
留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面 
积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 的 主峰 面积 (1.0%%)。 供 试 品 溶液 色 
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谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 02 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 丸 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 适 
量 , 超 声 处 理 使 嘻 达 帕 胺 溶解 , 放 冷 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 扬 
名, 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 乙醇 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 , 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 含量 ,应 符合 规定 
〈 附 录 X EE)。 

其 他 ”应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 互 ) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 丸 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 呵 达 帕 胺 5mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 适量 , 超 
声 处 理 使 嘻 达 帕 胺 溶解 , 放 冷 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 扬 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 
句 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 寺 A) ,在 242nm 的 波长 处 测 
定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 吗 达 帕 胺 对 照 品 适量 ,加 乙醇 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 5.0pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 同 叫 达 帕 胺 。 

【规格 〗】 2. 5mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


Liluzuo 


Riluzole 


F” ”0 S 
Cs HsFsN2OS 234.20 

本 品 为 2- 氨 基 -6- 三 氟 甲 氧 基 葵 并 蜂 哗 。 按 无 水 物 计 算 ， 
含 Cs Hs ;NsOS 不 得 少 于 98. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 甲醇 .乙醇 或 三 氮 甲 烷 中 易 溶 , 在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WC) 为 117~119. 5%C。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10ng 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 于 A) 测 定 , 在 254nm、280nm 与 287nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

《2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 适量 ,加 乙 
醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 
无 色 ; 如 显 色 ,与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 
较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 0. 5mg 的 溶液 , 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
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利 福音 明 


照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 , 以 甲醇 -水 (70 : 30) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 
221nm, 理论 板 数 按 利 鲁 唑 峰 计算 不 低 于 2000。 取 对 照 溶液 
10pl 注 人 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 
各 10p1, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 
时 间 的 3 倍 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%), 各 杂质 峰 
面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 测 
定 , 不 得 过 0. 5%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 网 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1% 。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 出 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 19g ,精密 称 定 ,加 冰 栈 酸 25ml 
与 醋 栈 5ml 使 溶解 ,加 结晶 紫 指示 液 1 滴 , 用 高 氯 酸 滴定 液 
(0, 1mol/L) 迅 速 滴定 至 溶液 皇 蓝 绿色 ,并 将 滴定 结果 用 空白 
试验 校正 。 每 lml 高 氯 酸 滴 定 液 (0.1lmolML) 相当 于 
23, 42mg 的 Cs Hs Fs NOS。 

【类 别 】 神经 系统 用 药 。 

【贮藏 3 密封 保存 。 

【制剂 】 利 鲁 唑 片 


利和 鲁 唑 片 
Liluzuo Pian 
Riluzole Tablets 


本 品 含 利 鲁 唑 (Cs Hs Fs N; OS) 应 为 标示 量 的 95.0 凶 一 
105.0%。 

【性 状 】 
后 显 类 白色 。 

【鉴别 】 〈1) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 , 在 254nm、280nm 与 287nm 
的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 取 有 关 物 质 项 下 的 供 试 品 溶液 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 
lml 中 约 含 利 鲁 唑 10pg 的 溶液 ; 另 取 利 鲁 唑 对 照 品 适 量 , 加 
流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 ml 中 约 含 10pg 的 溶液 。 照 有 关 
物质 项 下 的 色谱 条 件 测定 , 供 试 品 溶 液 主峰 的 保留 时 间 应 与 
对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 显 有 机 氟 化 物 的 鉴别 反应 (附录 亚 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 溶解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 利 鲁 唑 0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 
相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 ( 附 


本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 


录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 
(70 : 30) 为 流动 相 ,检测 波长 为 221nm, 理 论 板 数 按 利 鲁 唑 峰 
计算 不 低 于 2000。 取 对 照 溶液 10p1 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 , 供 试 品 溶液 的 色谱 
图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 的 0.5 信 (0.5%), 各 杂质 蜂 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面积 (1.0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 sml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 254nm 的 波长 
处 测定 吸光 度 ; 另 取 利 鲁 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
0, 1mol/L 协 酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10ng 
的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A )。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 组 
粉 适量 ( 约 相 当 于 利和 鲁 唑 50mg), 置 250ml 量 瓶 中, 加 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 (必要 时 可 超声 ) 并 稀释 至 刻度 , 播 
匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
N A) ,在 254nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 利 鲁 唑 对 照 品 ， 
精密 称 定 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 10pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 利 鲁 唑 。 

【规格 】 50mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


利 福 巷 明 
Lifuximing 


Rifaximin 


Ca Hsi N; Ou 


785. 89 


+ 233 。 
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本 品 为 (2S, 162, 18E, 20S, 21S, 22R, 23R, 24R, 25S， 
26R,27S,28E)-5,6,21,23,25- 五 羟基 -27- 甲 氧 基 -2,4,11,16， 
20,22,24,26- 八 甲 基 -2,7-( 环 氧 基 十 五 烷 基 -[L1,11,13] 三 烯 
亚 胺 ) 芋 并 号 里 [4,5-ej 吡 啶 并 [1,2-aj- 节 并 了 昧 昱 -1,15(2H)- 
二 酮 ,25- 乙 酸 基 。 按 干燥 品 计算 , 含 利 福 昔 明 (Cs Hsi Ns O11) 
不 得 少 于 95.0%。 

【性 状 】 本 品 为 检 红 色 至 暗 红色 的 结 吊 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 甲醇 . 乙 且 或 三 氯 甲烷 中 易 溶 ,在 乙醇 中 溶解 ,在 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 或 水 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 利 福 萌 明 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 利 福 背 明 对 照 品 的 图 谱 
一 致 (附录 C)。 

【检查 】 结晶 性 ” 取 本 品 少许 ,依法 检查 (附录 以 DD 第 
一 法 ) ,应 符合 规定 。 

酸碱度 ” 取 本 品 , 加 水 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 混 悬 
液 , 依 法 测定 (附录 WH) ,pH 值 应 为 4. 5~7. 5。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ( 临 
用 前 配制 ) ;精密 称 取 利 福音 明 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 4ng 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 精 
密 量 取 对 照 溶 液 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
0. 2pg 的 溶液 ,作为 灵敏 度 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 
件 , 取 灵敏 度 溶液 20nl 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 , 主 
成 分 峰 高 的 信 噪 比 应 大 于 5。 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 
液 各 20m ,分别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 利 福 昔 明 杂 
质 也 峰 ( 约 为 利 福 昔 明峰 保留 时 间 的 4 倍 ) 被 完全 洗 脱 。 供 试 
品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 (1.0%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 3 倍 (3. 0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 
照 溶液 主峰 面积 0.05 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

残留 溶剂 ”乙醇 .二 氯 甲 烷 、 正 己 烷 、 正 丁 醇 甲 茉 与 乙酸 
丁 酯 ， 精 密 称 取 本 品 约 0. 1g, 置 10ml 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 内 
标 溶液 [精密 称 取 丁 酮 适量 ,用 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 (DMF) 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.2mg 的 溶液 , 摇 匀 。]iml, 振 摇 使 溶 
解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精 密 称 取 乙 醇 二 氧 甲 烷 、 正 已 
烷 、 正 丁 醇 . 甲 茶 、 乙 酸 丁 酯 各 适量 ,用 内 标 溶 液 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 含 乙醇 .二 氯 甲 烷 、 正 己 烷 、 正 丁 醇 .甲苯 、 乙 酸 丁 酯 
分 别 约 为 0.5mg、0. 06mg、0. 029mg、0. 5mg、0. 089mg 和 
0. 5mg 的 溶液 ,精密 量 取 lml 置 10ml 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 气相 色谱 法 (附录 V E ) 测 定 。 以 100% 二 甲 基 
聚 硅 氧 烷 (或 极 人 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ,起 始 
温度 40C ,维持 4 分 钟 ,以 每 分 钟 10 人 速率 升温 至 100'C , 维 
持 2 分 钟 。 进 样 口 温度 2007 ,检测 器 温度 250%C ;分 流 比 为 
10 : 1; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80C ,平衡 时 间 20 分 钟 , 取 对 照 品 
溶液 顶 空 进 样 , 记 录 色 谱 图 ,各 成 分 出 峰 顺 序 依 次 为 乙醇 、 二 
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毛 甲 烷 、. 丁 酮 (内 标 ) . 正 已 烷 、 正 丁 醇 .甲苯 .二 甲 基 甲 酰胺 ( 溶 
剂 ) 和 乙酸 丁 酯 ,各 成 分 峰 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 内 标 法 以 
峰 面积 比值 分 别 计算 供 试 品 中 乙醇 .二 氧 甲烷 ,正己 烷 、 正 丁 
醇 .甲苯 和 乙酸 丁 酯 的 含量 , 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 4.5%( 附 录 妞 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1g, 依 法 检查 (附录 奋 N) ,遗留 残渣 
不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 人 出 
再 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D ) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填 
充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 且 - 缓 冲 液 [L0.075molL 磷酸 二 氢 钾 溶液 - 
0. 5mol/L 枸 橡 酸 溶液 (55 : 10)](513 : 95 : 392) 为 流动 相 ， 
检测 波长 为 240nm。 取 利 福 茸 明 对 照 品 , 利 福 昔 明 杂质 A 对 
照 品 与 利 福 昔 明 杂 质 B 对 照 品 各 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 
制 成 每 lml 中 含 利 福音 明 约 40ung、 利 福 昔 明 杂质 A 约 40pg 
和 利 福 昔 明 杂质 B 约 100ug 的 混合 溶液 ( 临 用 前 配制 ), 取 
20pl 注 人 液 相 色 谥 仪 ,记录 色谱 图 , 按 利 福 普 明 杂 质 A、 利 福 
萌 明 、 利 福音 明 杂 质 B 的 顺序 出 峰 , 利 福 昔 明峰 与 利 福 背 明 
杂质 A 峰 的 分 离 度 应 不 小 于 5. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 约 含 40ng 的 溶液 ( 临 用 前 配制 ) ,精密 量 取 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 利 福 昔 明 杂 质 B 峰 完全 
被 洗 脱 ; 另 取 利 福 昔 明 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗生素 类 药 。 

【贮藏 】 密封 ,在 干燥 阴凉 处 保存 。 

【制剂 】 (1) 利 福音 明 干 混 悬 剂 〈2) 利 福 昔 明 片 
福 昔 明 胶 宫 


(3) 利 


利 福 昔 明 干 混 悬 剂 
Lifuximing Ganhunxuanji 


Rifaximin for Suspension 


本 品 含 利 福音 明 (C Hsi Ns O1 ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 栖 红 色 或 暗 红色 颗粒 和 粉末 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 利 福 昔 明 10mg 的 溶液 , 摇 匀 , 滤 过 ,作为 供 试 
品 溶 液 ; 另 取 利 福 昔 明 对 照 品 适 量 , 加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
《附录 V B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 奎 
胶 GF:s: 薄 层 板 上 ,以 二 氯 甲烷 -甲醇 495: 5) 为 展开 剂 , 展 开 ， 
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取出 , 景 干 ,在 105C 干 燥 30 分 钟 , 置 紫外 灯 (254nm) 下 检视 。 
供 试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑 
点 一 致 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 利 福音 明 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

以 上 (1) (2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 约 含 利 福 
昔 明 2mg 的 混 悬 液 ,依法 测定 (附录 克 H) ,pH 值 应 为 5.5 一 
7.5。 

有 关 物 质 称 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 利 福音 明 
40mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 ,充分 振 摇 ,使 利 福音 
明 溶 解 , 并 用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 
试 品 溶液 ( 临 用 前 配制 ) ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流 
动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 精 密 量 取 对 照 溶液 适 
量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 2pg 的 溶液 ,作为 
灵敏 度 溶液 。 照 利 福 蔡明 项 下 的 方法 测定 ， 应 符合 规定 。 

溶出 度 ”到 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 二 法 )， 
以 0. 5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶液 适量 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 适量 ,用 上 述 溶 出 介质 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 
含 20pg 的 溶液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 
448nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 另 取 利 福 背 明 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 ,加 上 述 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
20ug 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 袋 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 75%% ,应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ,在 60'C 减 
压 干燥 3 小 时 , 减 失 重量 不 得 过 2. 0% (附录 妞 L)。 

其 他 应 符合 口服 混 悬 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 
OO) 测定。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 , 研 
细 , 精 密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 利 福音 明 40mg), 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 勾 ,作为 供 试 
品 溶液 ( 临 用 前 配制 ), 照 利 福 蔡明 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 利 福音 明 。 

【规格 】 (1)0.1g (2)0.2g 

【贮藏 】 密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


利 福 车 明 片 
Lifuximing Pian 


Rifaximin Tablets 


本 品 含 利 福音 明 (Ces Hsi Ns Ou ) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0 %。 


【性 状 】 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 检 红色 至 瞳 
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制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


利 福音 明胶 于 


红色 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 利 福 昔 明 10mg 的 溶液 , 摇 匀 , 滤 过 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 利 福 昔 明 对 照 品 适量 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 中 约 
含 10mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V 
B) ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 
板 上 ,以 二 氯 甲烷 -甲醇 (95 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 干 
后 ,在 105C 干 燥 30 分 钟 , 置 紫外 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 
溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 一 致 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 利 福 萌 明 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

上 述 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 称 取 合 量 测定 项 下 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 利 福音 明 40mg) ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 利 福 芋 明 0. 4mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 
( 临 用 前 配制 ) ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 精 密 量 取 对 照 溶液 适量 ,用 
流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 2p8g 的 溶液 ,作为 灵敏 
度 溶液 。 照 利 福 背 明 项 下 的 方法 测定 , 应 符合 规定 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0. 5% 十 二 烷 基 硫 酸 钠 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 适量 ,用 上 述 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 利 福 普 明 20yg 的 溶液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
A), 在 448nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 另 取 利 福 背 明 对 照 品 适 
量 ,精密 称 定 ,加 上 述 溶 出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 利 福音 明 20pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 
限度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ,在 
60'C 减 压 干燥 3 小 时 , 减 失 重量 不 得 过 8. 0 只 (附录 他 工 ) 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 ( 相 当 于 利 福 普 明 50mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶解 并 
稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ( 临 用 前 配 
制 ), 照 利 福 昔 明 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 利 福 萌 明 。 

【规格 】 (1)0. 1g (2)0. 2g。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


利 福 昔 明胶 喜 
Lifuximing Jiaonang 


Rifaximin Capsules 


本 品 含 利 福 背 明 (Cis Hsi NsOi ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
。 235 。 
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谷 氨 酰胺 


110.0%，。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 楼 红色 至 暗 红色 颗粒 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 中 约 
含 利 福 茸 明 10mg 的 溶液 , 摇 匀 , 滤 过 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 
取 利 福音 明 对 照 品 适量 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 
取 上 述 两 种 溶液 各 10pl 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 层 板 
上 ,以 二 氯 甲 烷 -甲醇 人 095 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,了 晾 和 干 后 ， 
在 105'C 干 燥 30 分 钟 , 置 紫外 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 溶 
液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 
一 致 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 利 福音 明 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 适量 ( 约 
相当 于 利 福 背 明 40mg) ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约会 利 福音 明 0. 4mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 ( 临 用 前 配制 ) ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 精 密 量 取 对 照 溶液 适量 ， 
用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 利 福 背 明 0. 2pg 的 溶 
液 ,作为 灵敏 度 溶液 。 照 利 福 背 明 项 下 的 方法 测定 ,应 符合 
规定 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 0. 5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 适量 ,用 上 述 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 利 福音 明 20ypg 的 溶液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 
A) ,在 448nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 另 取 利 福 昔 明 对 照 品 ; 
量 ,精密 称 定 , 加 上 述 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 ml 中 
约 合 利 福 昔 明 20pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 
限度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

干燥 失重 取 本 品 , 以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ,在 60C 减 
压 干 燥 3 小 时 , 减 失 重量 不 得 过 7.0% (附录 出 L)。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E) 
测定 。 

【含量 测定 】 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 , 精 
密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 利 福 昔 明 50mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流 
动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 色 ,作为 供 试 品 溶 液 
( 临 用 前 配制 ) , 照 利 福 昔 明 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 利 福 苔 明 。 

【规格 】 (1)0.1g (2)0.2g 

【贮藏 】 密封 ,在 阴凉 于 燥 处 保存 。 
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Cs Hio NO; 146.15 

本 品 为 L-2- 氨 基 戊 酰胺 酸 。 按 干燥 品 计 算 , 售 Cs Hio NiO 〇 ， 
不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 微 甜 。 

本 品 在 水 中 溶解 ,在 乙醇 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 水 置 40 必 水浴 中 溶解 , 放 
冷 ,稀释 成 每 lml 中 含 40mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 VI E)， 
比 旋 度 为 十 6. 3" 至 十 7. 3"。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 的 水 溶液 (1->50)5ml, 加 稀 盐 酸 5 滴 
和 亚 硝酸 钠 试 液 1ml, 应 发 泡 。 

(2) 取 本 品 的 水 溶液 (1 一 1000)5ml, 加 划 三 酮 试 液 1ml， 
加 热 3 分 钟 ,溶液 显 紫 色 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 895 
图 ) 一 致 。 

(4) 取 本 品 与 谷 氨 酰胺 对 照 品 各 适量 ,分 别 加 水 制 成 每 
lml 中 含 10mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 。 照 其 
他 和 氨基酸 项 下 的 色谱 条 件 , 供 试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 
颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑 点 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 ml 中 含 20mg 的 
溶液 ,依法 测定 (附录 W HH) ,pH 值 应 为 4.8 一 5.8。 

溶液 的 透 光 率 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 含 25mg 的 
溶液 ,依法 测定 (附录 于 A) ,在 430nm 的 波长 处 测定 透 光 率 ， 
不 得 低 于 98.0% 。 

氯 化 物 “” 取 本 品 0.30g ,依法 检查 (附录 出 A) ,与 标准 所 
化 钠 溶液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 020%% ) 。 

硫酸 盐 。 取 本 品 0. 70g, 依 法 检查 (附录 钥 B) ,与 标准 硫 
酸 钾 溶液 1. 4ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ,不 得 更 浓 (0. 020%)。 

铵 盐 ” 取 本 品 0. 10g, 在 60 以 下 减 压 燕 人 局 ,依法 检查 
(附录 而 人 ) ,与 标准 氧化 铵 溶液 10. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ， 
不 得 更 深 (0. 10%)。 

其 他 氨基 酸 取 本 品 ,加 水 制 成 每 1ml 中 含 10mg 的 溶 
液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 取 谷 氨 酰 胺 对 照 品 适量 ,加 水 制 成 每 
lml 中 含 0. 05mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 谷 氨 酰 胺 和 谷 
氨 酸 对 照 品 适量 ,加 水 制 成 每 1ml 中 含 谷 氨 酰胺 0. 05mg 和 
谷 氨 酸 0.05mg 的 溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 照 薄 层 色谱 
法 (附录 V B) 试 验 , 吸 取 上 述 溶液 各 5pl 分 别 点 于 同一 硅胶 
G 薄 层 板 上 ,以 正 丁 醇 -水 - 冰 柄 酸 (3: 1 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 ， 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 


htt p: / /www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


谷 氨 酰胺 胶 襄 


取出 , 晾 干 , 喷 以 节 三 酮 溶液 [ 取 节 三 酮 0. 2g, 加 正 丁 醇 -12%% 
冰 醋 酸 溶液 (95 : 5) 的 混合 液 100ml 溶解 ],80C 烘 干 10 分 
钟 。 对 照 品 溶液 应 显 一 个 清晰 的 斑点 ,系统 适用 性 溶液 应 显 
两 个 完全 分 离 的 斑点 。 供 试 品 溶液 如 显 杂 质 斑点 ,与 对 照 品 
溶液 的 主 斑 点 比较 ,不 得 更 深 (0. 5%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 谷 氨 酰 胺 2. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 取 谷 氨 
酰胺 、 谷 氨 酸 和 焦 谷 氨 酸 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 谷 氨 酰 胺 25ug、 谷 氨 酸 12. 5pg 和 焦 谷 氮 酸 12. 5pg 
的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V 
D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 ,以 辛 烷 磺 酸 钠 
溶液 ( 取 辛 烷 磺 酸 钠 0.865g, 加 水 1000ml 溶解 ,加 磷酸 
0. 5mjl, 混 匀 )- 乙 有 睛 (95 : 5) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 210nm。 取 
对 照 品 溶液 10pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,各 杂质 峰 分 离 度 应 符合 要 
求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 10nl, 分别 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 谷 氨 酰胺 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 
品 溶液 色谱 图 中 ,如 有 与 焦 谷 氨 酸 和 谷 氨 酸 保留 时 间 一 致 的 
色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 含 焦 谷 氨 酸 不 得 过 0. 5%， 
含 谷 氨 酸 不 得 过 0.5%% ,其 他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 
品 溶液 中 谷 所 酰胺 峰 面积 的 0. 5 倍 (0. 5%), 其 他 杂质 峰 面积 
的 和 不 得 大 于 对 照 品 溶 液 中 谷 氨 酰胺 峰 面积 (1.0%)。 供 试 
品 溶液 色谱 图 中 小 于 对 照 品 溶液 谷 氨 酰 胺 峰 面积 0.05 倍 的 
峰 忽 略 不 计 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 3 小 时 , 减 失 重量 不 得 
过 0. 305% (附录 出 工 ) 。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 他 N), 遗 留 残 
潭 不 得 过 0. 10%% 。 

铁 盐 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 妞 G) ,与 标准 铁 溶 
液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 深 (0. 001%)。 

重金 属 取 本 品 1.0g, 加 水 23ml 溶解 后 ,加 醋酸 盐 缓 冲 
液 (pH 3, 5)2ml, 依 法 检查 (附录 妞 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g, 加 水 23ml 溶解 后 ,加 盐酸 5ml, 依 法 
检查 (附录 妞 J 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0.0001%)。 

热 原 ” 取 本 品 ,加 氢化 钠 注 射 液 制 成 每 Iml 中 含 10mg 
的 溶液 ,用 氢 氧 化 钠 溶 液 调节 pH 值 至 7, 依法 检查 (附录 六 
D) ,剂量 按 家 免 体 重 每 1kg 注射 10ml, 应 符合 规定 ( 供 注 
射 用 ) 。 

【含量 测定 〗 取 本 品 约 0.15g, 精 密 称 定 ,加 无 水 甲酸 
3ml 溶解 后 ,加 冰 醋 酸 50ml, 照 电位 滴定 法 (附录 外 A), 用 高 
氢 酸 滴定 液 (0. lmol/L) 滴 定 ,将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校 
正 。 每 lml 的 高 氯 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 14. 62mg 的 
Cs HoNsO, 。 


【类 别 】 和 氨基酸 类 药 
【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 
【制剂 】 〈1) 谷 氨 酰 胺 胶囊 〈2) 谷 氨 酰 胺 颗粒 


谷 氨 酰胺 胶 喜 
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本 品 含 谷 氨 酰 胺 (Cs HeNsO: ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0% 。 

【性 状 】 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 细 颗 粒 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 内 容 物 的 水 溶液 (1 一 50)5ml, 加 稀 盐 
酸 5 滴 和 亚 硝 酸 钠 试 液 1ml, 应 发 泡 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 的 水 溶液 (1->1000)5ml, 加 节 三 酮 试 液 
lml, 加 热 3 分 钟 ,溶液 显 紫 色 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 干燥 失重 ” 取 本 品 的 内 容 物 适量 ,在 105C 干 
燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 0. 4% (附录 姓 L)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶液 适量 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 谷 氨 酰 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0.5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20nl， 
分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 
每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;! 以 辛 烷 磺 酸 钠 溶液 ( 取 辛 烷 磺 酸 钠 0.865g, 加 水 
1000ml 溶解 ,加 磷酸 0. 5ml, 混 匀 )- 乙 且 (95 : 5) 为 流动 相 ; 检 
测 波长 为 210nm。 取 本 品 内 容 物 50mg, 加 水 溶解 并 稀释 至 
10ml, 置 水 浴 加 热 20 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 作 为 系统 适用 性 溶 
液 , 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 谷 氨 酰胺 峰 与 相 邻 
杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 ,理论 板 数 按 谷 氮 酰胺 峰 计算 不 
低 于 3000。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 , 研 细 , 精 
密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 谷 氨 酰胺 250mg) ,用 水 溶解 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 谷 氨 酰 胺 0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 
供 试 品 溶液 ,精密 量 取 20wl 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 谷 氨 酰 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 
计算 , 即 得 。 

【类 别 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


同 谷 氨 酰胺 。 
0. 25g 
遮光 ,密封 保存 。 
+ 237 。 
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Gu’ anxian’an Keli 


Glutamine Granules 


本 品 含 谷 毛 酰胺 (Cs Ho N; O; ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 乳白 色 颗 粒 , 略 带 甜 味 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 谷 氨 酰胺 0. 5g) ,加 
水 10ml, 微 热 使 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 2ml, 加 节 三 酮 5mg, 微 热 ， 
溶液 显 紫 色 。 

(2) 取 [鉴别 ](1) 项 下 滤液 2ml, 加 稀 盐 酸 5 滴 和 亚 硝酸 
钠 试 液 1ml, 应 发 泡 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 干燥 失重 取 本 品 , 在 80C 减 压 干燥 至 恒 重 ， 
减 失重 量 不 得 过 2.0% (附录 刀 LL)。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 N) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 辛 烷 磺 酸 钠 溶液 ( 取 辛 烷 磺 酸 钠 0.865g, 加 水 
1000ml 溶解 ,加 磷酸 0. sml, 混 匀 )- 乙 且 (95 : 5) 为 流动 相 ; 检 
测 波长 为 210nm。 取 本 品 50mg, 加 水 溶解 并 稀释 至 10ml, 置 水 
浴 加 热 20 分 钟 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 系统 适用 性 溶液 , 取 20pl 
注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 , 谷 氨 酰胺 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 
离 度 应 符合 要 求 ,理论 板 数 按 谷 氨 酰 胺 峰 计算 不 低 于 3000。 

测定 法 精密 称 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 谷 氨 酰胺 
250mg) ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 谷 氨 酰胺 0. 5mg 
的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 20pl 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 谷 氨 栈 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ， 
同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗】 同 谷 氨 酰胺 。 

【规格 〗 1.0g 

【贮藏 】 遮光 , 置 阴凉 处 密封 保存 。 


尿素 软膏 
Niaosu Ruangao 


Urea Ointment 


本 品 含 尿素 (CH N;O 〇 ) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.0%。 
【性 状 〗 本 品 为 黄色 稠度 均匀 的 软 谊 。 
【鉴别 】 (1) 取 含量 测定 项 下 剩余 溶液 2 一 3ml, 加 盐酸 1 
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滴 , 播 匀 后 ,加 10% 贴 吨 氨 醇 的 甲醇 溶液 2 一 3 滴 , 即 产生 沉 
淀 ,此 沉淀 加 等 量 的 乙醇 应 不 溶解 。 

(2) 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 尿素 50mg) ,加 无 水 乙醇 5ml， 
水 浴 加 热 使 尿素 溶解 , 移 置 冰 浴 中 冷却 , 滤 过 ,滤液 作为 供 试 
品 溶液 ; 另 取 尿素 对 照 品 约 50mg, 加 无 水 乙醇 5ml, 振 播 使 溶 
解 , 作 为 对 照 品 溶液 ; 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 1ml, 混 
匀 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 
取 上 述 三 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 无 
水 乙醇 和 13. 5mol/L 的 氨水 (99 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 ， 
了 脉 干 , 喷 以 含 0. 5% 对 二 甲 氮 基 蔡 甲醛 和 0. 5% 硫 酸 的 无 水 乙 
醇 溶 液 , 系 统 适 用 性 溶液 只 能 显 1 个 斑点 , 供 试 品 溶 液 所 显 主 
斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 一 致 。 

【检查 】 应 符合 软膏 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 IF) 。 

【含量 测定 】 对 照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 尿 素 对 照 品 
250mg, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 溶解 后 ,稀释 至 刻度 , 氮 
匀 ,精密 量 取 10ml, 移 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 
名 (每 1ml 含 尿素 0. 25mg) 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 本 品 0. 25g( 约 相当 于 尿 
素 25mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 , 置 水 浴 上 加 热 , 使 基质 
溶化 ,剧烈 振 摇 , 使 尿素 完全 溶 于 水 中 , 移 置 冰 浴 中 冷却 片刻 ， 
取出 放置 至 室温 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,过 滤 2 次 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 9ml、10ml、1lml 与 供 试 
品 溶液 10ml, 分 别 置 25ml 量 瓶 中 , 另 取 水 10ml 作 空 白 ,各 精 
密 加 对 二 甲 氨 基 苯 甲醛 试 液 ( 称 取 对 二 甲 氨 基 葵 甲醛 2g, 加 
乙醇 94ml 及 盐酸 6ml 溶解 , 即 得 )10ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 ,放置 暗 处 15 分 钟 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 术 A)， 
在 420nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 以 对 照 品 溶液 浓度 为 横 坐 
标 ,吸光 度 为 纵 坐 标 ,绘制 标准 曲线 。 根 据 供 试 液 吸 光度 读 
数 , 从 标准 曲线 中 求 出 供 试 品 的 含量 。 

【类 别 】 皮肤 外 用 药 。 

【规格 】 10% 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 

曾 用 名 : 治 裂 这 
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制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


阿 音 洛 韦 葡萄 糖 注 射 液 


本 品 为 ayasa',a- 四 甲 基 -5-(1H-1,2,4- 三 唑 -1- 基 甲 基 )- 
1,3- 二 乙 有 睛 基 茶 。 按 干燥 品 计算 , 含 Ci His Ns 不 得 少 于 
98. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 苦 。 

本 品 在 乙 且 或 乙酸 乙 酯 中 易 溶 ,在 乙醇 中 溶解 ,在 水 中 几 
乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 人 C) 为 81 一 845C 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 5mg, 置 干燥 试管 中 ,加 丙 二 酸 约 
50mg 与 酷 本 2ml, 在 85~95 作 水 浴 中 加 热 10 分 钟 ,溶液 显 棕 
红色 。 

(2) 取 本 品 与 阿 那 曲 唑 对 照 品 各 适量 ,分 别 加 乙 且 约 5ml 
溶解 ,用 流动 相 分 别 稀 释 制 成 每 lml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 照 
有 关 物 质 项 下 的 方法 试验 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 
对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1151 图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 乙 且 约 5ml 溶解 后 ， 
用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 100pg 的 溶液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 
匀 ，, 作 为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VD) 测 定 , 用 十 
八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 - 水 (45 : 55) 为 流动 
相 ; 检 测 波 长 为 210nm。 理 论 板 数 按 阿 那曲 唑 峰 计算 不 低 于 
2500。 取 对 照 溶 液 20pl 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 20% ;再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 5 倍 
(0.5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 
(1.0%%)。 

氰 化 物 ” 称 取 本 品 1. 0g, 加 乙酸 乙 酯 10ml 溶解 后 ,加 水 
15ml 提取 ,取水 层 按 氰 化 物 检 查 法 (附录 岗 下 第 一 法 ), 自 “加 
10% 酒 石 酸 溶液 3ml 起 ”, 依 法 检查 ,不 得 显 蓝 色 或 绿色 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 60C 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 
不 得 过 0. 5%( 附 录 妊 L)。 

炽 灼 残渣 ” 称 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 锦 N) ,遗留 
残渣 不 得 过 0.1% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 再 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.23g, 精 密 称 定 , 加 冰 醋 酸 30ml 
使 溶解 ,加 结晶 紫 指示 液 1 滴 , 用 高 氢 酸 滴定 液 (0. 1moVL) 滴 
定 至 绿色 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 毛 酸 滴 
定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 29. 34mg 的 Cy His Ns 。 

【类 别 】 抗 肿瘤 药 。 

【贮藏 》 密封 保存 。 

【制剂 】 阿 那曲 唑 片 


阿兰 洛 韦 葡萄 糖 注射 液 
Axiluowei Putaotang Zhusheye 


Aciclovir and Glucose Injection 


本 品 为 阿 昔 洛 韦 与 葡萄 糖 的 灭 菌 水 溶液 。 含 阿 昔 洛 韦 
(Cs Hu Ns O; ) 应 为 标示 量 的 95.0% ~105.0%, 含 葡萄 糖 
(Cs Hiz Os。 HO 〇 ) 应 为 标示 量 的 95.0%~105.0%。 

【性 状 】 本 品 应 为 无 色 或 几乎 无 色 的 澄明 液体 ; 味 甜 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 , 缓 缓 滴 和 人 温 热 的 碱 性 酒石酸 钢 试 液 
中 , 即 生 成 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 3.5~5.5( 附 录 V H)。 

鸟 味 叭 与 其 他 有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 10ml, 置 50ml 
量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 
1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 ; 
另 精密 称 取 鸟 嘎 叭 对 照 品 10mg, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 0.4% 氨 
氧化 钠 溶液 5ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 鸟 味 叭 
对 照 品 贮备 液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 入 0.5% 磷 
酸 溶液 2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 鸟 嗓 叭 对 照 品 溶液 。 
照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 水 为 流动 相 A, 甲 醇 为 流动 相 B, 按 下 表 进 行 
梯度 洗 脱 ; 柱 温 35C ;检测 波长 为 254nm。 取 鸟 味 叭 对 照 品 
溶液 与 对 照 溶 液 各 适量 ,等 体积 混合 , 摇 匀 , 取 20pl 注入 液 相 
色谱 仪 ,调节 色谱 系统 及 检测 灵敏 度 , 阿 昔 洛 韦 峰 与 鸟 叮 叭 之 
间 的 分 离 度 应 大 于 3.0; 阿 背 洛 韦 妖 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
10% 。 再 精密 量 取 鸟 味 叭 对 照 品 溶液 .对照 溶液 和 供 试 品 浴 
液 各 20p1, 分 别 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 如 有 与 鸟 味 叭 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 含 鸟 味 叭 的 量 不 得 过 阿 昔 洛 韦 标示 量 的 1.0%% ;其 
他 各 杂质 峰 面积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (1.0%)。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%%) 流动 相 BC(%) 
0 94 6 
15 94 6 
40 65 35 
41 94 6 
51 94 6 


5- 羟 甲 基 糠 醛 ”精密 称 取 5- 羟 甲 基 糠 醛 对 照 品 适量 ,加 
水 溶解 并 定量 稀释 成 每 1ml 中 含 3pg 的 溶液 ,作为 5- 羟 甲 基 
糠 醛 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 阿 昔 洛 韦 项 下 的 色谱 条 件 测 
定 ,检测 波长 为 284nm。 精 密 量 取 5- 羟 甲 基 糠 醛 对 照 品 溶液 、 
鸟 嗓 蛤 与 其 他 有 关 物 质 项 下 的 供 试 品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 
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阿 法 骨 化 醇 软 胶囊 


液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 供 试 品 中 
含 5- 羟 甲 基 糠 醛 的 量 不 得 过 葡萄 糖 标示 量 的 0.03%。 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 , 依 法 测定 (附录 区 G), 本 品 
的 渗透 压 摩尔 浓度 应 为 250~-320mOsmol/kg。 

重金 属 。” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 葡萄 糖 3g) ,蒸发 至 约 
20ml, 放 冷 , 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3.5)2ml 与 水 适量 使 成 
25ml, 依法 检查 (附录 现 H 第 一 法 ) , 按 葡萄 糖 含量 计 , 含 重金 
属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 对 E) ,每 lml 中 含 
内 毒素 的 量 应 小 于 1.0EU。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 阿 昔 洛 韦 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 水 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 20ng 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 , 照 阿 
昔 洛 韦 含量 测定 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

葡萄 糖 ” 取 本 品 ,在 25'C 时 ,依法 测定 旋光 度 ( 附 录 VI E)， 
与 2.0852 相 乘 , 即 得 供 试 品 中 含 葡萄 糖 (Ce Hi O;。 HO 〇 ) 的 
景 (g)。 

【类 别 】 同 阿 萌 洛 韦 。 

【规格 】 (1)100ml : 阿 昔 洛 韦 0. 1g 与 葡萄 糖 5g 
(2)250ml : 阿兰 洛 韦 0. 125g 与 葡萄 糖 12. 5g (3)250ml: 
可 昔 洛 韦 0. 25g 与 葡萄 糖 12. 5g 

【贮藏 】 迹 光 ,密闭 ,在 10C 以 上 保存 。 


阿 法 骨 化 醇 软 胶 圳 
Afaguhuachun Ruan Jiaonang 
Alfacalcidol Soft Capsules 


本 品 由 阿 法 骨 化 醇 加 精制 食用 植物 油 并 可 加 适宜 抗 氧 剂 
制 成 , 含 阿 法 骨 化 醇 (C: Ha O; ) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 
120.0%。 

【性 状 】 本 品 的 内 容 物 为 淡 黄 色 至 深 黄 色 油 状 液 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 的 内 容 物 作为 供 试 品 
溶液 , 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 含量 。 限 度 为 士 25%% ,应 符 
合 规定 (附录 X E)。 

其 他 ”应 符合 胶 早 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E) 。 

【含量 测定 】 避 光 操作 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 
测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 硅胶 为 填充 剂 ; 以 石油 
醚 (60~~90'C )- 乙 酸 乙 栈 -四 和 氨 哮 顺 (2 : 1 : 1) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 265nm。 取 阿 法 骨 化 醇 对 照 品 溶液 ,于 太阳 光 或 钨 灯 
光 下 照射 0.5 小 时 ,产生 一 定量 反 式 阿 法 骨 化 醇 , 取 20pl 注 
入 液 相 色 谱 仪 , 反 式 阿 法 骨 化 醇 峰 相对 阿 法 骨 化 醇 峰 的 相对 
保留 时 间 约 为 0. 94, 阿 法 骨 化 醇 峰 与 反 式 阿 法 骨 化 醇 峰 之 间 

。240 。 
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的 分 离 度 应 符合 要 求 , 阿 法 骨 化 醇 峰 拖 尾 因 子 应 小 于 1.5, 理 
论 板 数 按 阿 法 骨 化 醇 峰 计算 不 低 于 2500。 

测定 法 ” 取 本 品 60 粒 (0.25pg 规格 ) 或 40 粒 (0. 5ug 规 
格 ) ,精密 称 定 , 倾 出 内 容 物 , 襄 壳 用 乙醚 洗 净 。 挥 净 乙 醚 , 精 
密 称 定 , 求 出 每 粒 内 容 物 的 平均 重量 。 将 内 容 物 混 匀 ,精密 称 
取 适 量 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 阿 法 骨 化 
醇 1xg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 
另 取 阿 法 骨 化 醇 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 lug 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 阿 法 骨 化 醇 。 

【规格 】 (1)0.25pg (2)0. 5pg 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 


阿 莫 西 林 舒 巴 坦 匹 酯 片 
Amoxilin Shubatanpizhi Pian 


Amoxicillin Sulbactam Pivoxil Tablets 


本 品 为 阿 莫 西 林 与 舒 巴 坦 匹 酯 的 复方 制剂 [ 阿 莫 西林 
(Ci His N3O; S) 与 舒 巴 坦 (Cs Hi NO; S) 标 示 量 之 比 为 1 : 1]。 
含 阿 莫 西 林 (Ci His N; O; S) 应 为 标示 量 的 90.0.%% 一 
120. 0% , 含 舒 巴 坦 匹 酯 按 舒 巴 坦 (Cs HiNOsS) 计 应 为 标示 量 
的 90.0 中 一 115.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 至 类 白色 。 

【鉴别 〗 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
两 个 主峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 阿 莫 西 林 和 舒 巴 坦 匹 酯 混合 对 
照 品 溶液 两 个 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 临 用 新 配 。 精 密 称 取 本 品 细 粉 适量 
( 约 相当 于 阿 莫 西林 25mg), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 ， 
超声 使 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 精密 量 取 对 照 溶液 3ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 灵敏 度 溶液 。 
照 含 量 测定 项 下 的 色谱 条 件 试验 , 取 灵 敏 度 溶液 20pl 注 人 液 
相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 阿 莫 西 林峰 高 的 信 品 比 应 大 于 
5。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 和 人 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 阿 莫 西林 峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 
溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 两 个 主峰 面积 之 和 (5. 0%) , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 
小 于 对 照 溶液 两 主峰 面积 和 的 0. 05 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0.25% 的 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 
每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 60 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ,或 精密 量 取 续 滤 液 适 量 , 加 溶出 介质 
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定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 阿 葛 西 林 和 舒 巴 坦 各 0. 14meg 的 
混合 溶液 作为 供 试 品 溶液 (规格 为 0. 5g); 另 精密 称 取 阿 莫 西 
林 对 照 品 和 舒 巴 坦 匹 酯 对 照 品 各 适量 ,加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 阿 莫 西 林 和 舒 巴 坦 各 0. 14mg 的 混合 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 ,分 别 计 
算 每 片 中 阿 莫 西林 和 和 舒 巴 坦 的 溶出 量 。 限 度 均 应 为 标示 量 的 
70% ,应 符合 规定 。 

水 分 “ 取 本 品 , 研 细 , 照 水 分 测定 法 (附录 更 M 第 一 法 
A) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 7.0%% 。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ,以 0.005molL 十 二 烷 基 硫酸 钠 ( 用 磷酸 调节 
pH 值 至 2.5)- 甲 醇 (43 : 57) 为 流动 相 , 检 测 波长 230nm, 理 
论 板 数 按 阿 莫 西 林峰 计算 不 低 于 5000, 舒 巴 坦 匹 酯 峰 与 阿 莫 
西林 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 3. 0。 

测定 法 ” 临 用 新 配 。 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 
称 取 细 粉 适 量 ( 约 相当 于 阿 莫 西林 25mg), 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 流动 相 适 量 , 超 声 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 ,立即 精密 量 取 续 滤液 20u1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 
另 精 密 称 取 阿 莫 西 林 对 照 品 和 舒 巴 坦 匹 酯 对 照 品 各 适量 ,加 
流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 与 供 试 品 溶液 浓度 相同 的 混合 对 
照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 分 别 计算 供 试 品 中 
Cis His NsOsS 和 Cs Hu NO;sS 的 含量 。 

【类 别 】 8 内 酰胺 类 抗生素 ,青霉素 类 。 

【规格 】 (1)0. 25g(Cis His Ns Os;S 0. 125g 与 Cs Hu NO;sS 
0. 125g) (2)0.5g (Cis His N;O;S 0.25g 与 Cs Hi NO S 
0. 25g) 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 


Naiweilaping 


Nevirapine 


CisHuNiO 266.30 
本 品 为 11- 环 丙 基 -5,11- 二 氢 -4- 甲 基 -6 五 -二 吡啶 并 [3， 
2.-b:2 ,3-e] [1,4] 二 氮 杂 草 -6- 酮 。 按 干燥 品 计 算 , 含 
Cis Hi NsO 应 为 98.0% 一 102.0%%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 
本 品 在 三 氯 甲烷 中 溶解 ,在 乙醇 或 甲醇 中 微 溶 ,在 水 中 几 
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奈 韦 拉平 片 


乎 不 溶 。 

【鉴别 〗】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1159 图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 含 量 测定 项 下 的 供 试 品 贮备 溶 
液 , 作 为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 
lml 中 约 食 奈 韦 拉 平 2. 5p8g 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 
测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 调 
节 检 测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%， 
再 精密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 
如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
0.4 倍 (0.2%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 (0. 5%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 0.5%( 附 录 媚 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 到 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 观 
二 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (33 : 67) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 
220nm。 理 论 板 数 按 奈 韦 拉平 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 约 50mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
甲醇 30ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 贮备 溶 
液 ; 精 密 量 取 适 量 , 加 流动 相 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
50ng 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 
另 取 奈 韦 拉平 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 抗 病毒 药 。 

【贮藏 3 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 奈 韦 拉平 片 


奈 韦 拉平 片 
Naiweilaping Pian 


Nevirapine Tablets 


本 品 含 奈 韦 拉平 (Cis Hi ,Ne4O) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 奈 韦 拉平 25mg), 加 二 
。 241 。 
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非 那 雄 胺 
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毛 甲 烷 10ml, 振 摇 1 分 钟 ,用 滤纸 滤 过 , 取 滤 液 再 用 0. 45um 
聚 四 氟 乙 烯 滤 膜 滤 过 ,将 滤液 置 蒸 发 血 中 ,80C 蒸 干 , 残 渣 在 
105 它 干燥 1 小 时 ,其 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 
集 1159 图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含 量 测定 项 下 的 供 试 品 贮备 溶 
液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 , 用 乙 且 - 水 (20 : 80) 稀 释 
制 成 每 lml 中 约 含 奈 韦 拉 平 0. 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20nl 注入 液 相 色谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20% ,再 精密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 20u1, 分 别 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
妖 面 积 的 2 信 (0.2%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 
主峰 面积 的 5 倍 (0.5%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 
照 溶液 主峰 面积 0.05 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 二 法 )， 
以 磷酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 3. 9ml, 磷 酸 二 氢 钠 5.73g, 加 水 稀释 
至 1000ml, 用 磷酸 调节 pH 值 至 2.0 士 0.02)900ml 为 溶出 介 
质 , 转 速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 60 分 钟 时 , 取 溶液 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤 液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 奈 韦 拉平 对 照 品 纹 
18mg, 置 500ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 50ml 与 溶出 介质 300ml, 超 声 
处 理 20 分 钟 , 放 冷 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 
5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
W A) ,在 313nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 
限度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 磷 酸 二 氢 铵 溶液 ( 取 磷 酸 二 氢 铵 2. 88g, 加 
水 1000ml 使 溶解 ,用 2mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 
5.0)(20 : 80) 为 流动 相 ; 柱 温 30C ;检测 波长 为 220nm。 理 
论 板 数 按 奈 韦 拉平 峰 计 算 不 低 于 3000 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 奈 韦 拉平 50mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 - 水 
(50 : 50)40ml, 超 声 10 分 钟 ,使 奈 韦 拉平 溶解 ,用 水 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 贮备 溶液 。 精 密 量 取 续 
滤液 适量 ,用 乙 且 - 水 (20 : 80) 定 量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 奈 
韦 拉平 50pg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 ; 另 取 奈 韦 拉 平 对 照 品 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 
算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 奈 韦 拉平 。 

【规格 】 0. 2g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 
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本 品 为 N- 叔 丁 基 -3- 氧 代 -4- 氮 杂 -5o- 雄 省 -1- 烯 -178- 酰 
胺 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs Hss NO 〇 :应 为 98.0%~102.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 苦 。 

本 品 在 甲醇 .乙醇 中 易 溶 ,在 乙 哺 、 乙 酸 乙 酯 中 赂 溶 ,在 水 
中 几乎 不 溶 ;在 冰 醋 酸 中 易 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
甲醇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,依法 测定 (附录 WL E), 比 旋 
度 为 十 12" 至 十 14"。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 20mg, 加 氧 氧 化 钠 0. 1g, 置 试管 
中 , 混 匀 ,加 热 至 熔化 ,产生 的 气体 能 使 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 
变 蓝 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 793 
图 ) 一 致 (如 不 一 致 , 则 到 本 品 与 非 那 雄 胺 对 照 品 , 分 别 加 甲醇 
溶解 后 蒸 干 ,残渣 依法 测定 ,两 者 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 一 致 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 约 25mg, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 
取 供 试 品 溶液 1ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 
20p] 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 
高 约 为 满 量程 的 25%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 
20pl, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 色谱 峰 保留 
时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (1.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 
图 中 任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面积 0. 1 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

残留 溶剂 ” 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妊 P 第 三 法 ) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛 
细 管 柱 ( 如 HP-INNOWAX,30mX0.53mm,1. 0xm, 或 极 性 相 
近 ) 为 色谱 柱 ,程序 升温 ,起 始 温度 40C ,维持 6 分 钟 ,以 每 分 
钟 10C 的 速率 升温 至 220'C ,维持 2 分 钟 。 进 样 口 温 度 
220C ,检测 器 温度 240'C 。 取 对 照 品 溶液 1xl 注入 气相 色谱 
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仪 ,各 成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 

内 标 溶液 的 制备 取 正 丁 醇 适 量 , 加 N- 甲 基 上 吡咯 烷 酮 
制 成 每 1ml 中 含 正 丁 醇 为 0. 2mg 的 溶液 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ” 取 环 已 烷 、 四 和 氨 叶 哺 .乙酸 乙 酯 \ 甲 醇 \、 二 握 甲 
烷 .甲苯 .二 氧 六 环 .吡啶 、 氯 葵 、.N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 与 乙 二 醇 
适量 ,精密 称 定 ,加 内 标 溶液 制 成 每 1ml 含 环 已 烷 0. 194mg、 
四 和 氨 叶 喃 0.036mg 乙酸 乙 酯 0.25mg .甲醇 0.15mg、 二 氯 甲 
烷 0.03mg .甲苯 0.044mg、 二 氧 六 环 0.019mg .吡啶 0.01mg、 
毛茶 0.018mg、N,，N- 二 甲 基 甲 酰胺 0.044mg 与 乙 二 醇 
0.031mg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 ; 男 取 本 品 约 0. 5g, 精 密 称 
定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 内 标 溶液 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
lxl, 分 别 注入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面 积 
计算 。 含 环 已 烷 不 得 过 0.388%、 四 和 氨 叶 喃 不 得 过 0.072%、 
乙酸 乙 酯 不 得 过 0. 5% .甲醇 不 得 过 0.3%、 二 握 甲 烷 不 得 过 
0.06% .甲苯 不 得 过 0.089% .二 氧 六 环 不 得 过 0.038% .吡啶 
不 得 过 0. 02% .毛茶 不 得 过 0.036%、N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 不 
得 过 0. 088% 与 乙 二 醇 不 得 过 0. 062%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105 必 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 姓 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 姬 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 网 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

硒 取 本 品 0.1g, 依 法 检查 (附录 狐 D), 应 符合 规定 
(0. 005 % )。 

砷 盐 取 本 品 0.5g, 加 和 毛 氧 化 钙 0. 5g, 混 匀 ，, 小 火 加 热 至 
炭化 ,550C 灰 化 ,加 盐酸 5ml 与 水 23ml, 依法 操作 (附录 观 
J) ,应 符合 规定 (0. 0004%)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 , 以 乙 且 - 水 (50 : 50) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 
210nm, 柱 温 为 30C 。 取 非 那 雄 胺 与 N- 叔 丁 基 -3- 氧 代 -4- 氮 
杂 -5o- 雄 省 烷 -178- 酰 胺 (杂质 工 ) 适 量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 
制 成 每 lml 中 含 非 那 雄 胺 0. 1mg 与 杂质 工 0. 01mg 的 溶液 ， 
作为 系统 适用 性 溶液 。 取 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 ,理论 板 数 按 非 那 雄 胺 峰 计 算 不 低 于 3000, 非 那 雄 胺 峰 与 
杂质 工 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 适 量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注 
人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 非 那 雄 胺 对 照 品 适量 , 同 法 
测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 5c- 还 原 酶 抑制 剂 。 

【贮藏 】 氮 光 ,密封 保存 。 


【制剂 】 (1) 非 那 雄 胺 片 〈2) 非 那 雄 胺 胶 圳 
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本 品 含 非 那 雄 胺 (Czs Hss N; Os ) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 细 粉 适 量 ( 约 相当 于 非 那 雄 胺 
20mg) ,加 甲醇 10ml, 超 声 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 减 压 蒸 干 ,加 氢 
氧化 钠 0. 1g, 混 匀 ,加 热 , 产 生 的 气体 能 使 湿润 的 红色 石 项 试 
纸 变 蓝 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主 蜂 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适 量 ( 约 相当 于 非 那 雄 
胺 25mg), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 , 振 摇 使 非 那 雄 胺 溶 
解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 
量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 
液 20ul 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 25%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 
各 20p, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 
间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 
积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 信 (1.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 
中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 1 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 研 细 , 置 10ml (lmg 规格 ) 或 
50ml(5mg 规格 ) 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 , 振 播 使 非 那 雄 胺 溶解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl, 照 含量 测定 
项 下 的 方法 测定 ,计算 每 片 的 含量 ,应 符合 规定 (附录 X EE)。 
。243 ， 
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溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 [附录 XC 第 三 法 
(lmg 规格 ) 或 第 二 法 (5mg 规格 )], 以 水 200ml(Clmg 规格 ) 
或 900ml(5mg 规格 ) 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 
操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 
品 溶液 ; 另 取 非 那 雄 胺 对 照 品 约 12. 5mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 
量 瓶 中 ,加 少量 甲醇 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 色 ,精密 量 
取 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 供 试 品 溶 
液 与 对 照 品 溶液 各 50pl, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 75%% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 , 以 乙 且 - 水 (50 : 50) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 
210nm, 柱 温 为 30'C 。 取 非 那 雄 胺 与 N- 叔 丁 基 -3- 氧 代 -4- 气 
杂 -5a- 雄 当 烷 -178- 酰 胺 (杂质 IT) 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 非 那 雄 胺 0. 1mg 与 杂质 工 0.01mg 的 溶液 ， 
作为 系统 适用 性 溶液 , 取 20ul 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ， 
理论 板 数 按 非 那 雄 胺 峰 计 不 低 于 3000, 非 那 雄 胺 峰 与 杂质 I 
峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 30 片 (lmg 规格 ) 或 20 片 (5mg 规 
格 ) ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 细 粉 适 量 ( 约 相当 于 非 那 雄 
胺 10mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 , 振 摇 使 非 那 雄 
胺 溶解 并 稀释 至 刻度 , 揪 勾 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20ul 
注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 非 那 雄 胺 对 照 品 约 
10mg, 精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 使 溶解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 

【贮藏 】 

【规格 】 


同 非 那 雄 胺 。 
遮光 ,密封 保存 。 
(l)lmg (2)5mg 


杂质 I 
化 学 名 :NN- 叔 丁 基 -3- 氧 代 -4- 氮 杂 -5a- 雄 锚 烷 -178- 酰 胺 
结构 式 : 


O 时 CH 
CH; ~ cm 


CHs 
O 站 
分 子 式 :C23 Hs Na: O, 
分 子 量 :374. 57 
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非 那 雄 胺 胶 喜 


Feinaxiong’an Jiaonang 


Finasteride Capsules 


本 品 含 非 那 雄 胺 (C: Hss N; Os ) 应 为 标示 量 的 95.0 匆 一 
105.0% 。 

【性 状 〗】 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 粉末 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 非 那 雄 胺 
20mg) ,加 甲醇 10ml, 超 声 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 减 压 蒸 干 ,加 氢 
氧化 钠 0. 1g, 混 匀 ,加 热 , 产 生 的 气体 能 使 湿润 的 红色 石 莫 试 
纸 变 蓝 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 非 那 
雄 胺 25mg) , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 , 振 摇 使 非 那 雄 胺 
溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 作 为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 
照 溶液 20x1 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色 
谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25% 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 
保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 
杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 5%) ,各 杂质 峰 面 
积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (1.0%)。 供 试 品 
溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0.1 倍 的 峰 忽 略 
不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 ,将 内 容 物 倾 和 人 50ml 量 瓶 中 ， 
赛 壳 用 流动 相 分 次 洗涤 , 洗 液 并 人 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 , 振 
摇 使 非 那 雄 胺 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 20p1, 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 ,计算 每 粒 含量 ,应 符合 
规定 (附录 EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 水 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 非 那 雄 胺 对 照 品 约 12. 5mg, 精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
少量 甲醇 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 洲 
液 各 50pl, 分别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75%, 应 符合 
规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 讲 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
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胶 为 填充 剂 , 以 乙 且 - 水 (50 : 50) 为 流动 相 , 检测 波 长 为 
210nm, 柱 温 为 30'C 。 取 非 那 雄 胺 与 N- 叔 丁 基 -3- 氧 代 -4- 氮 
杂 -5w- 雄 人 当 烷 -178 酰 胺 (杂质 工 ) 适 量 , 加 流动 相 适 量 使 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 非 那 雄 胺 0. 1mg 与 杂质 工 0. 01mg 的 
溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 , 取 20p1 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色 
谱 图 。 理 论 板 数 按 非 那 雄 胺 峰 计 算 不 低 于 3000, 非 那 雄 胺 峰 
与 杂质 工 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 粒 ,精密 称 定 ,计算 平均 装 量 。 取 内 
容 物 , 混 匀 ，, 研 细 , 精密 称 取 细 粉 适量 ( 约 相当 于 非 那 雄 胺 
25mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 , 振 播 使 非 那 雄 胺 溶解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 置 50ml 量 
瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注 和 人 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 非 那 雄 胺 对 照 品 约 25mg, 精 密 称 定 ， 
同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 非 那 雄 胺 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【规格 】 5mg 
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化 学 名 :NN- 叔 丁 基 -3- 氧 代 -4- 氮 杂 -5a- 雄 人 举 烷 -178- 酰 胺 
结构 式 : 


O H cH 
CH; 


O 上 
分 子 式 :C23 H;s N; OO, 
分 子 量 :374. 57 


依托 度 酸 


Yituodusuan 
Etodolac 


HaC O 


C1 Ha NOs 287. 36 
本 品 为 ( 士 )1,8- 二 乙 基 -1,3,4,9- 四 和 氨 吡 辆 并 [3,4-bj] 吧 | 
唆 -1- 乙 酸 。 按 干燥 品 计算 , 含 C1: Ha NO; 不 得 少 于 98. 5%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 
本 品 在 乙醇 中 易 溶 ,在 水 中 几乎 不 溶 。 
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熔点 ”本 品 的 熔 点 (附录 WC) 为 144 一 150 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 及 依托 度 酸 对 照 品 各 适量 ,分 别 加 丙 
酮 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 与 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 
两 种 溶液 各 5p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 甲 茶 - 
无 水 乙醇 - 冰 醋 酸 (70 : 30 : 0.5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ， 
置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 , 供 试 品 溶液 所 显 主 斑 点 的 位 置 
和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
NO), 

【检查 】 溶液 的 颜色 取 本 品 0. 1g, 加 甲醇 -水 (4 : 6) 的 
混合 溶液 10ml, 振 摇 使 溶解 ,溶液 应 无 色 , 如 显 色 ,与 黄色 2 
号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 ,不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 乙 膊 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 
适量 ,用 乙 哺 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1pg 的 溶液 ,作为 对 
照 溶 液 。 另 取 依 托 度 酸 对 照 品 和 1- 甲 基 同 系 物 对 照 品 各 适 
量 , 加 乙 且 溶 解 并 稀释 制 成 每 ml 中 含 依托 度 酸 0. 5mg 和 1- 
甲 基 同 系 物 10ug 的 混合 溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 照 高 效 
液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ; 以 0.6% (ml/ml) 磷 酸 溶液 为 流动 相 A,0.6% (ml/ml) 磷 
酸 乙 且 溶 液 为 流动 相 B; 流 速 为 每 分 钟 1ml, 按 下 表 进 行 梯度 
洗 脱 ;检测 波长 为 225nm。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC%) 
0 60 40 
5 60 40 
5.1 20 80 
35 20 80 
35.1 60 40 
45 60 40 


取 系 统 适用 性 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ， 
1- 甲 基 同 系 物 峰 和 依托 度 酸 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 6.0。 取 
对 照 溶液 20u1 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 ,使 主 成 分 
色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 
和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 1- 甲 基 同 系 物 与 8- 甲 基 同 系 
物 (与 1- 甲 基 同 系 物 相 同 保留 时 间 ) 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 的 2. 5 倍 (0. 5%%) ;其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 
大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (0. 2%) ;各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 
对 照 溶液 主峰 面积 的 5 倍 (1.0%)。 

残留 溶剂 ”甲醇 与 甲苯 取 本 品 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 
顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 二 甲 基 甲 酰胺 2ml, 密封 ,作为 供 试 品 溶 
液 ; 取 甲醇 和 甲 茶 适 量 ,精密 称 定 , 用 二 甲 基 甲 酰胺 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 甲 醇 0. 15mg 和 甲 茶 0. 0445mg 的 混合 溶 
。 245 。 
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液 , 精 密 量 取 2ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
残留 溶剂 测定 法 (附录 狐 P 第 二 法 ) 测 定 ,以 6% 氰 丙 基 茶 
基 -94% 二 甲 基 聚 硅 氧 煤 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 
为 色谱 柱 , 起 始 温度 40'C ,维持 5 分 钟 , 再 以 每 分 钟 35C 的 
速率 升温 至 220'C ,维持 2 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 200%C ,检测 
器 温度 为 260'C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80'C ,平衡 时 间 为 30 分 
钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 , 记 录 色 谱 图 ,甲醇 峰 与 甲苯 峰 
之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 分 
别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 均 应 符 
合 规定 。 

氢化 物 ” 取 本 品 0.2g, 加 甲醇 34ml, 振 摇 使 溶解 ,加 水 
6ml, 依 法 检查 (附录 磺 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 6. 0ml, 加 甲醇 
34ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0.03%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ,在 60 伟 减 
压 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 0. 5%% (附录 岗 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 网 N ), 遗 留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 岗 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.5g, 精 密 称 定 , 加 中 性 乙醇 (对 
酚 栈 指示 液 显 中 性 )30ml, 溶 解 后 ,加 酚 攀 指示 液 数 滴 , 用 氨 氧 
化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 每 lml 的 氧 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. lmolL) 相 当 于 28. 74mg 的 Ciz Hz NO: 。 

【类 别 】 非 省 体 抗 炎 药 。 

【贮藏 】 密封 ,干燥 处 保存 。 


【制剂 】 依托 度 酸 片 
附 : 
1- 甲 基 依 托 度 酸 
CH, — CoH 
HC N O 
分 子 式 :Cis Hls NO，。 分子量 :273. 4 


化 学 名 :( 士 )8- 乙 基 -1- 甲 基 -1,3,4,9- 四 氢 吡 喃 并 [3,4-b] 
叫 吃 -1 乙酸 。 


8- 甲 基 依 托 度 酸 
CH; 
( pf—ConH 
HC N O 
分 子 式 :Cis Hi NO，。 分 子 量 ;273. 4 


化 学 名 :( 士 )1- 乙 基 -8- 甲 基 -1,3,4,9- 四 和 氢 吡 喃 并 [3 ,4-b] 
要 | 吕 -1- 乙 酸 。 
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Yituodusuan Pian 
Etodolac Acid Tablets 


本 品 含 依托 度 酸 (Ci; Hz NO; ) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白 色 或 类 白色 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 依托 度 酸 5ng 的 溶液 , 滤 过 , 续 滤 液 照 紫外 -可 见 分 
光 光 度 法 (附录 信 A) 测 定 , 在 226nm 与 280nm 的 波长 处 有 最 
大 吸收 ,在 247nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 细 粉 适量 ,精密 称 定 ,加 乙 膊 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 依 托 度 酸 0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 ， 
续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ; 照 依托 度 酸 有 关 物 质 项 下 的 方法 测 
定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 1- 甲 基 同 系 物 与 8- 
围 基 同 系 物 (与 1- 甲 基 同 系 物 相同 保留 时 间 ) 峰 面积 的 和 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2. 5 倍 (0. 5%) ;其 他 单个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 2%) ;各 杂质 峰 面积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 5 倍 (1.0%%) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测定 法 (附录 XX C 第 一 法 )， 
以 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6.8) [ 取 0. 2mol/L 磷酸 二 氧 钾 250ml， 
加 0.2mol/L 氧气 化 钠 溶液 112ml, 加 水 至 1000ml]900ml 为 
溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 
溶液 适量 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 12pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 
A), 在 278nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 依 托 度 酸 对 照 品 ; 
量 , 精 密 称 定 , 加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
12ng 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 乙 且 - 水 -磷酸 (500 : 500 : 0. 25 ) 为 流动 相 ;流速 为 
每 分 钟 1. 5ml; 检 测 波 长 为 274nm。 取 依托 度 酸 对 照 品 和 1- 
甲 基 同 系 物 对 照 品 各 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 含 依托 度 酸 0. 2mg 和 1- 甲 基 同 系 物 10pg 的 混合 溶液 , 取 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,1- 甲 基 同 系 物 峰 和 依托 
度 酸 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 ( 约 
相当 于 依托 度 酸 50mg) , 置 250ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 , 振 摇 使 
依托 度 酸 溶 解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 10nl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 另 取 依 托 度 酸 对 照 品 适 
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量 , 精 密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 2mg 
的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 依托 度 酸 。 

【规格 〗】 (1)0.2g (2)0. 4g。 

【贮藏 》 遮光 ,密封 保存 。 


依 西 美 坦 


Yiximeitan 


Exemestane 


Czo Hes O2 296. 41 

本 品 为 6- 亚 甲 基 雄 和 从 -1,4- 二 烯 -3,17- 二 酮 。 按 干燥 品 计 
算 , 含 Czo。HzsO 〇 :应 为 98.0%~102.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 中 易 溶 ,在 乙酸 乙 酯 .丙酮 .甲醇 或 乙醇 
中 溶解 ,在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 如 C) 为 192 一 196"C 。 

比 旋 度 取 本 品 约 0. 5g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
乙醇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,依法 测定 (附录 YL E), 比 旋 
度 为 十 288" 至 十 298"。 

吸收 系数 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 乙醇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 100ml 
量 瓶 中 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 
A) ,在 246nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,吸收 系数 ( 瑟 名 ) 为 475 一 
495。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 5mg, 加 硫酸 3ml 使 溶解 ,放置 5 
分 钟 ,溶液 渐变 为 橙 红 色 , 倾 和 人 lml 水 中 ,溶液 变 为 棕 红 色 , 并 
有 诸 状 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 , 加 乙醇 溶解 制 成 每 lml 中 含 10kg 的 溶液 , 照 
紫外 -可 见 分光 光 度 法 (附录 区 A) 测 定 , 在 246nm 的 波长 处 
有 最 大 吸收 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图谱 应 与 对 照 的 图 谱 
1156 图 ) 一 致 。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 
乙醇 10ml 溶解 ,溶液 应 澄清 无 色 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ， 
用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 2. 5ug 的 溶液 ,作为 对 照 溶 


(光谱 集 


0. 10g, 加 
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液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 
色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 
的 25%% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20ml, 分 别 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2.5 倍 。 
供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 的 2 售 (1.0%)。 

残留 溶剂 、 甲 莱 、 环 已 烷 , 四 和 氧 哮 哺 、 二 氧 六 环 、 二 氯 甲 
烷 、 三 氯 甲 烷 与 甲醇 ”精密 称 取 正 丁 醇 适 量 , 加 N- 甲 基 吡 咯 
烷 酮 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 内 
标 溶液 。 取 甲 茶 、 环 己 烷 、 四 和 氨 哮 顺 、 二 氧 六 环 、 二 握 甲 烷 
氯 甲烷 与 甲醇 各 适量 ,精密 称 定 ， 各 内 标 溶液 海 解 并 定量 名 可 
制 成 每 1ml 中 各 约 含 0.089mg、0. 388mg、0. 072mg、 
0.038mg .0. 06mg、0. 006meg 与 0. 3mg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 
2ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 ; 另 取 本 品 约 0. 2g， 
精密 称 定 , 置 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 2ml, 振 摇 使 溶解 ， 
密封 ,作为 供 试 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 琢 了 第 二 
法 ) 测 定 。 以 聚 乙 二 醇 (或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ;起 
始 温度 30'C ,维持 30 分 钟 ,以 每 分 钟 20'C 的 速率 升温 至 
300 ,维持 7 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 200C ;检测 器 温度 为 
2207C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80C ,平衡 时 间 为 20 分 钟 。 取 对 
照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 
分 别 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶 液 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 内 
标 法 以 峰 面 积 计 算 , 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105 它 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 0.5%%( 附 录 岗 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 出 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 攻 
HH 第 二 法 ) , 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 大 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 , 以 乙 膊 -水 (35 : 65) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 
249nm; 柱 温 为 40'C。 取 依 西 美 坦 对 照 品 及 雄 举 -4- 烯 -3,17- 
二 酮 对 照 品 适量 ,加 流动 相 使 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 依 
西 美 坦 和 雄 当 -4- 烯 -3,17- 二 酮 均 为 2. 5pg 的 混合 溶液 。 取 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 依 西 美 坦 峰 与 雄 当 -4- 烯 - 
3,17- 二 酮 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 2. 5。 

测定 法 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ;精密 量 取 5ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ， 
精密 量 取 20p1 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 依 西 美 坦 
对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 肿瘤 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 〈1) 依 西 美 坦 片 


〈2) 依 西 美 坦 胶囊 
.247 。 
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Yiximeitan Pian 


Exemestane Tablets 


本 品 含 依 西 美 坦 (Cx Hz O; ) 应 为 标示 量 的 93.0%% 一 
107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白 色 或 类 白色 。 

【鉴别 ] (1) 到 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 依 西 美 坦 
5mg) ,加 乙醇 约 10ml, 充 分 振 摇 使 依 西 美 坦 溶解 , 滤 过 , 滤 
液 置 水 浴 上 燕 干 , 残 潭 加 硫酸 3ml 使 溶解 ,放置 5 分 钟 ,溶液 
渐变 为 橙 红 色 , 代 人 lml 水 中 ,溶液 变 为 棕 红 色 , 并 有 絮 状 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 中 约 含 依 西 美 坦 
1l0ng 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
RN A) 测 定 , 在 246nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 溶解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 依 西 美 坦 0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 2. 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 
下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 
灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%; 再 精密 
量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 的 2 倍 (1. 0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面 积 的 3 倍 (1.5%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 0.5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶液 10ml, 滤 过 , 精 
密 量 取 续 滤液 5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 0. 5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 
溶液 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 依 西 美 坦 对 照 
品 适量 ,加 0.5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 ]ml 中 约 含 10pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A), 在 246nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75%, 应 
符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 了 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 
适量 ( 约 相 当 于 依 西 美 坦 25mg), 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
适量 振 摇 使 依 西 美 坦 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 

*。 248 。 


刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl, 照 依 西 美 坦 项 下 的 方法 测定 ， 

即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 依 西 美 坦 。 
25mg 


依 西 美 坦 胶 圳 
Yiximeitan Jiaonang 


Exemestane Capsules 


本 品 含 依 西 美 坦 (Czx Ha Os ) 应 为 标示 量 的 93.0% ~ 
107.0%。 

【性 状 】 
粉末 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 依 西 美 坦 
5mg) ,加 乙醇 约 10ml, 充 分 振 揪 使 依 西 美 坦 溶解 , 滤 过 ,滤液 
置 水 浴 上 蒸 干 , 残 污 加 硫酸 3ml 使 溶解 ,放置 5 分 钟 ,溶液 渐 
变 为 橙 红 色 , 倾 入 1ml 水 中 ,溶液 变 为 棕 红 色 , 并 有 絮 状 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 中 约 含 依 西 美 
坦 10p8g 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录入 A) 测 定 , 在 246nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 内 容 物 适 量 , 加 流动 相 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 依 西 美 坦 0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 2. 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20nl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵 人 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25% ;再 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 的 2 倍 (1.0%%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面积 的 3 售 (1. 5%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 一 法 )， 
以 0.5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 精 
密 量 取 续 滤液 5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 0.5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 
溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 依 西 美 
坦 对 照 品 适量 ,加 0. 5% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 10g 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 
两 种 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 246nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 , 计 算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
75%% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 E)。 


本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 粉末 或 颗粒 状 
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乳酸 左氧氟沙星 胶囊 


【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 依 西 美 坦 25mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 
相 适 量 , 振 播 使 依 西 美 坦 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl, 照 依 西 美 坦 项 下 的 方法 测定 ， 
即 得 。 


【类 别 】 同 依 西 美 坦 。 
【规格 】 25mg 
【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 
乳酸 左氧氟沙星 胶 圳 


Rusuan Zuoyangfushaxing Jiaonang 


Levofloxacin Lactate Capsules 


本 品 含 乳酸 左氧氟沙星 以 左氧氟沙星 (Cu Hz FN; O4) 
计 , 应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.0% 。 

【性 状 】 本 品 内 容 物 为 类 白色 至 淡 黄 色 粉 末 或 颗粒 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 
溶解 并 稀释 制 成 每 ml 中 约 含 左 氧 氟 沙 星 0. 1mg 的 溶液 ,小 
过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
左氧氟沙星 0. 02mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 氧 氟 沙 星 
对 照 品 适量 ,加 0. 1molL 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 氧 氟 沙 星 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 适量 ,用 流动 相 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 氧 氟 沙 星 0. 04mg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅 
烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 硫酸 铜 D- 葵 丙 氮 酸 溶液 ( 取 D- 共 两 
氨 酸 1. 32g 与 硫酸 钢 1g, 加 水 1000ml 使 溶解 后 ,用 氢 氧 化 钠 
试 液 调节 pH 值 至 3.5)- 甲 醇 (82 : 18) 为 流动 相 ; 柱 温 为 
40C ;检测 波长 为 293nm。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
10pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 右 氧 气 沙 星 与 左 氧 
气 沙 星 依次 流出 , 右 、 左 旋 异 构 体 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 氧气 沙 星 对 照 品 中 左 氧 
气 沙 星 峰 ( 后 ) 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀 
释 制 成 每 lml 中 约 含 左氧氟沙星 5pg 的 溶液 , 滤 过 ,滤液 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 , 在 293nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 。 

(3) 取 本 品 内 容 物 适量 , 约 相当 于 左氧氟沙星 25mg, 加 水 
5ml, 振 摇 , 滤 过 ,滤液 显 乳 酸 盐 鉴别 反应 (附录 轩 )。 

【检查 】 有 关 物 质 。” 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 左 氧气 沙 星 1. 2mg 
的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 适量 ,用 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 2. 4y8g 的 溶液 ， 
作为 对 照 溶液 。 另 精密 称 取 杂 质 A 对 照 品 约 18mg, 置 100ml 
量 瓶 中 ,加 6mol/L 氨 溶 液 1ml 与 水 适量 使 溶解 ,用 水 稀释 至 
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刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 ,作为 杂质 A 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 
V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 醋酸 镁 高 
氯 酸 钠 溶液 ( 取 醋 酸 铵 4.0g 和 高 氯 酸 钠 7.0g, 加 水 1300ml 
使 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 2.2)- 乙 且 (85 : 15) 为 流动 相 
A, 乙 膊 为 流动 相 B; 按 下 表 进 行 线性 梯度 洗 脱 。 柱 温 为 
40C 。 称 取 左 氧 氟 沙 星 对 照 品 、 环 丙 沙 星 对 照 品 和 杂质 下 对 
照 品 各 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 左氧氟沙星 1. 2mg\ 环 丙 沙 星 和 杂质 下 各 6ug 的 混合 
溶液 , 取 10ul 注入 液 相 色谱 仪 , 以 294nm 为 检测 波长 ,记录 色 
谱 图 ,左氧氟沙星 峰 的 保留 时 间 约 为 15 分 钟 。 左 氧气 沙 星 峰 
与 杂质 下 峰 和 左氧氟沙星 峰 与 环 两 沙 星 峰之 间 的 分 离 度 应 
分 别 大 于 2.0 与 2.5。 取 对 照 溶液 10nl 注入 液 相 色谱 仪 , 以 
294nm 为 检测 波长 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 
约 为 满 量程 的 20%。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 ,对 照 溶液 和 杂质 
A 对照 品 溶液 各 10pl1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 以 294nm 和 
238nm 为 检测 波长 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 
有 杂质 峰 , 杂 质 A(238nm 检测 ) 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 
过 0.3%, 其 他 单个 杂质 (294nm 检测 ) 峰 面积 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 的 1.5 倍 (0.3%), 其 他 各 杂质 峰 面积 的 和 
(294nm 检测 ) 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 3.5 倍 (0.7% ) 。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 1 倍 的 杂 
质 峰 忽略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0 100 0 
18 100 0 
25 70 30 
39 70 30 
40 100 0 
50 100 0 
溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 


以 盐酸 溶液 (9 一 1000)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 适量 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 ml 中 约 合 左氧氟沙星 
5pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 代 A), 在 294nm 
的 波长 处 测定 吸光 度 ; 男 取 左 氧气 沙 星 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 5pg 的 溶 
液 , 同 法 测定 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%% ,应 
符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 衷 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 醋酸 铵 高 氯 酸 钠 溶液 (醋酸 铵 4.0g 和 高 氯 酸 钠 
7.0g, 加 水 1300ml 使 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 2.2)- 乙 且 
(85 : 15) 为 流动 相 ;检测 波长 为 294nm。 取 左氧氟沙星 对 照 
品 、 环 丙 沙 星 对 照 品 和 杂质 下 对 照 品 各 适量 ,加 0. ImoML 盐 
。 249 。 
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酸 溶 液 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 左 氧 氟 沙 星 0. 12mg \ 环 
丙 沙 星 和 杂质 下 各 6pg 的 混合 溶液 , 取 10pl 注入 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 ,左氧氟沙星 峰 的 保留 时 间 约 为 15 分 钟 , 左 氧 
氛 沙 星 峰 与 杂质 下 峰 和 左氧氟沙星 峰 与 环 丙 沙 星 峰 之 间 的 
分 离 度 应 分 别 大 于 2.0 与 2.5。 

测定 法 ” 取 装 量 差 蜡 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 , 研 细 , 精 
密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 左 氧 气 沙 星 0. 12g), 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 0. 1mol/I 盐酸 溶液 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10pl 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 
另 取 左氧氟沙星 对 照 品 适量 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 乳 酸 左 氧 氟 沙 星 胶 宫 。 

【规格 】 0. 1g( 按 Cis HoFN:O4 计 算 ) 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


杂质 A:( 一 )9,10- 二 氟 -3- 甲 基 -7- 氧 化 -2,3- 二 氧 -7 五 - 吡 
啶 并 [1,2,3-de]-1,4- 葵 并 喇 嗪 -6- 羧 酸 

杂质 下 :一 )9- 氟 -3- 甲 基 -7- 氧 代 -10-(1- 哌 唆 基 )-2,3- 二 
氢 -7 五 -吡啶 并 [1,2,3-de]-1,4- 葵 并 哑 嗪 -6- 羧 酸 


乳酸 环 丙 沙 星 注射 液 
Rusuan Huanpingshaxing Zhusheye 


Ciprofloxacin Lactate Injection 


本 品 为 乳酸 环 丙 沙 星 的 灭 菌 水 溶液 。 含 乳酸 环 丙 沙 星 按 
环 丙 沙 星 (Ci His FN3 O: ) 计算 ,应 为 标示 量 的 90.0% 一 
110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 或 淡 黄 绿色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 (1) 量 取 本 品 适量 ,用 乙醇 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 环 丙 沙 星 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 取 环 丙 沙 星 对 
照 品 与 氧气 沙 星 对 照 品 适量 ,加 0. 1molyL 盐酸 溶液 适量 
(每 5mg 环 丙 沙 星 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1ml) 使 溶解 ,用 乙 
醇 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 环 两 沙 星 1mg 与 氧气 沙 星 1mg 的 
溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 ; 另 取 环 丙 沙 星 对 照 品 适量 ,加 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 适量 (每 5mg 环 丙 沙 星 加 0. lmol/L 盐 
酸 溶液 1ml) 使 溶解 ,用 乙醇 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 环 丙 沙 
星 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 ; 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 
试验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 薄 
层 板 上 ,以 乙酸 乙 醋 -甲醇 - 浓 氨 溶 液 (5 : 6 : 2) 为 展开 剂 , 展 
开 , 取 出 , 脉 干 , 置 紫 外 光 灯 (254nm 或 365nm) 下 检视 。 系 
统 适用 性 溶液 应 显 两 个 完全 分 离 的 斑点 , 供 试 品 溶液 所 显 
主 斑 点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 一 致 。 

。 250 。 


(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 量 取 本 品 适量 ,用 水 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 环 
丙 沙 星 10mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 取 乳 酸 适 量 , 用 水 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 乳酸 5. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 ; 另 取 和 乳酸、 正 珀 酸 和 马 来 酸 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 
成 每 lml 中 约 含 乳酸 5.5mg、 琥 珀 酸 2.6mg 和 马 来 酸 
2. 6mg 的 混合 溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 , 照 薄 层 色谱 法 
《附录 V B) 试 验 , 吸 取 上 述 三 种 溶液 各 5A 分别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲 荣 - 乙 酸 乙 酯 -乙醚 -甲酸 (6:3:，2:1) 
为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 ,在 105 它 加 热 20 分 钟 后 , 放 冷 ， 
喷 以 显 色 剂 ( 含 0.075%% 溴 甲 酚 绿 和 0.025%% 溴 酚 蓝 的 无 水 
乙醇 溶液 ) 显 色 。 系 统 适用 性 溶液 应 显 三 个 完全 分 离 的 斑 
点 , 供 试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 
的 主 斑点 一 致 。 

(4) 量 取 本 品 适 量 , 用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 乳 
酸 0. 13mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 称 取 乳 酸 适量 ,用 流 
动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 乳酸 0. 13mg 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 检 测 波长 为 
210nm, 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 20pnl, 分 别 注 
人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 供 试 品 溶液 应 有 与 对 照 品 溶液 
主峰 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 且 峰 面积 应 大 于 对 照 品 溶液 
主峰 面积 。 

以 上 (1) 和 (2) 两 项 可 选 做 一 项 ,(3) 和 (4) 两 项 可 选 做 
一 项 。 
【检查 】 pH 值 应 为 3.5~4.5( 附 录 VY H)。 
颜色 量 取 本 品 适 量 , 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 制 成 每 1ml 
中 含 环 两 沙 星 2mg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
A), 在 450nm 的 波长 处 测定 ,吸光 度 不 得 过 0. 03。 

有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 A 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 环 丙 沙 星 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 
精密 量 取 适量 ,用 流动 相 A 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 lng 
的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 另 精密 称 取 杂质 A 对 照 品 约 15mg， 
置 100ml 量 瓶 中 ,加 6mol/L 氨 溶 液 0. 6ml 与 水 适量 使 溶解 ， 
用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流 
动 相 A 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 杂质 A 对 照 品 溶 液 。 照 高 效 
液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填 
充 剂 ;流动 相 A 为 0.025mol/L 磷酸 溶液 - 乙 有 睛 (87 : 13) (用 
三 乙 胺 调节 pH 值 至 3. 0 士 0.1) ,流动 相 B 为 乙 膊 , 按 下 表 进 
行 线 性 梯度 洗 脱 。 流 速 为 每 分 钟 1. 5ml。 称 取 和 氧气 沙 星 对 照 
曲 、\ 环 丙 沙 星 对 照 品 和 杂质 I 对 照 品 各 适量 ,加 流动 相 人 A 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 氧气 沙 星 5ng、 环 丙 沙 星 0. 5mg 和 
杂质 I 10ng 的 混合 溶液 , 取 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,以 278nm 
为 检测 波长 ,记录 色谱 图 , 环 丙 沙 星 峰 的 保留 时 间 约 为 12 分 
钟 。 环 丙 沙 星 峰 与 氧气 沙 星 峰 和 杂质 工 峰之 问 的 分 离 度 均 应 
符合 要 求 。 取 对 照 溶液 20pl1 注入 液 相 色谱 仪 ,检测 波长 为 
278nm, 调 节 检 测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 
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的 20% 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 、. 对 照 溶液 与 杂质 A 对 照 品 溶 
液 各 20p1, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,以 278nm 和 262nm 为 检测 
波长 ,记录 色谱 图 , 环 丙 沙 星 峰 的 相对 保留 时 间 为 1, 杂 质 EE、 
杂质 B、 杂 质 C、 杂 质 I 和 杂质 D 峰 的 相对 保留 时 间 分 别 约 为 
0.3.0.6.0.7、.1.1 和 1.2。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 ( 除 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 峰 外 ) ,杂质 A(262nm 检测 ) 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 0. 3%。 杂 质 C(278nm 检测 ) 按 校 
正 后 的 峰 面 积 计 算 ( 乘 以 校正 因子 0. 6) 不 得 大 于 对 照 溶液 的 
2.5 倍 (0.5%); 杂 质 B.D 和 E(278nm 检测 ) 按 校正 后 的 峰 面 
积 计算 (分 别 乘 以 校正 因子 0.7、1.4 和 6.7), 均 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (0. 2% ) ;其 他 单个 杂质 (278nm 检测 ) 峰 面积 
不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (0. 2%) ,各 杂质 (278nm 检测 ) 校 
正 后 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3.5 售 
(0.7%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 
0.1 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC%) 
0 100 0 
16 100 0 
53 40 60 
54 100 0 
65 100 0 


细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 XE), 每 1mg 环 
两 沙 星 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0.75EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,加 0.1%% 无 菌 蛋 白 肪 水 溶液 稀释 制 成 每 
lml 中 含 50mg 的 溶液 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 ,用 0. 1%% 无 菌 蛋 
白 腑 水 溶液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 900ml) ,以 大 肠 埃 希 菌 为 
阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 了 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 0. 025mol/L 磷酸 溶液 - 乙 睛 (87 : 13) (用 三 乙 胺 
调节 pH 值 至 3.0 土 0. 1) 为 流动 相 。 检 测 波 长 为 278nm; 流 速 
为 每 分 钟 1. 5ml。 取 和 氧气 沙 星 对 照 品 、 环 丙 沙 星 对 照 品 和 杂 
质 1 对 照 品 各 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
氧气 沙 星 5ng、 环 丙 沙 星 0. 1mg 和 杂质 I 10pg 的 混合 溶液 ， 
取 20pl 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 环 丙 沙 星 峰 的 保留 时 
间 约 为 12 分 钟 , 环 丙 沙 星 峰 与 氧 氟 沙 星 峰 和 杂质 工 峰之 间 的 
分 离 度 均 应 符合 要 求 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 定 量 稀 释 制 成 每 
lml 中 约 含 环 丙 沙 星 0. 1mg 的 溶液 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注 
和 信 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 男 取 环 丙 沙 星 对 照 品 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 供 试 品 中 Cr His FN; O; 的 
含量 。 

【类 别 】 

【规格 】 


间 乳 酸 环 丙 沙 星 。 


按 环 丙 沙 星 计 算 (1)2ml :0.1lg (2)5ml: 
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法 莫 蔡 丁 分 散 片 


0.1g (3)5ml : 0. 2g 


【贮藏 】 


(4)10ml : 0.1g 
遮光 ,在 阴凉 处 保存 。 


(5)20ml : 0. 2g 


法 莫 替 丁 分 散 片 
Famotiding Fensanpian 


Famotidine Dispersible Tablets 


本 品 含 法 莫 替 丁 (Cs His Ni QS ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
110. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 : 

【鉴别 】 〈1) 取 含量 均匀 度 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 A) 测 定 ,在 266nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含量 测定 项 下 的 续 滤 液 作为 供 试 
品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 适量 ,用 含量 测定 项 下 磷酸 盐 缓 
冲 液 稀释 制 成 每 1ml 中 含 法 莫 替 丁 5pg 的 溶液 作为 对 照 溶 
液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 以 含量 测定 项 下 的 流动 相 
为 流动 相 A, 乙 且 为 流动 相 也 , 按 下 表 进 行 线性 梯度 洗 脱 。 精 
密 量 取 对 照 溶 液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 
主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% 。 再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 和 对 照 溶液 各 20nl, 分 别 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0%)。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0 100 0 
15 100 0 
42 52 48 
43 100 0 
48 100 0 


含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 pH 4.5 
磷酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 二 氧 钾 13. 6g, 加 水 溶解 并 稀释 至 


. 1000ml, 摇 名, 调节 pH 值 至 4.5)40ml, 充 分 振 摇 使 溶解 ,用 


pH 4. 5 磷酸 盐 缓 冲 液 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 适 
量 , 用 pH 4.5 磷酸 盐 缓 冲 液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 法 莫 
替 丁 10yg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 
266nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 法 莫 替 丁 对 照 品 
适量 ,加 pH 4.5 磷酸 盐 缓 冲 液 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
10pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 计 算 每 片 的 含量 ,应 符合 规定 ( 附 
录 X EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 一 法 )， 
以 pH 4. 5 磷酸 盐 缓冲 液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
* 251 。 
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注射 用 法 莫 替 丁 


100 转 , 依 法 操作 ,经 10 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 量 取 
续 滤 液 5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 照 含量 
均匀 度 项 下 的 方法 ,依法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标 
示 量 的 90% ,应 符合 规定 。 
其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 
【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ( 推 荐 色谱 柱 为 ; Kromasil Cis , 250mm X 4. 6mm， 
5pm 或 效能 相当 的 色谱 柱 ); 以 醋酸 盐 缓 冲 液 ( 取 醋酸 钠 
13. 6g, 加 水 900ml 使 溶解 ,用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 6.0 士 0. 1， 
加 水 至 1000ml) - 乙 且 (93 : 7) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 
270nm; 流 速 为 每 分 钟 1. 5ml; 柱 温 为 35C 。 取 法 莫 蔡 丁 约 
25mg, 加 乙 且 2ml、 磷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 二 氢 钠 13. 6g, 加 水 
900ml 使 溶解 ,用 氢 氧 化 钠 溶 液 调 节 pH 值 至 7.0 士 0.1, 加 水 
至 1000ml, 取 930ml 与 乙 且 70ml 混合 , 即 得 ?2ml 使 溶解 ,加 
0. 5mol/L 盐酸 溶液 3ml,40 忆 水浴 加 热 5 分钟 ,加 0. 5mol/L 
氨 氧 化 钠 溶 液 3ml, 再 加 lmol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 5ml,60C 水 
浴 加 热 5 分 钟 , 加 lmoML 盐酸 溶液 5ml, 用 磷酸 盐 缓 冲 液 稀 
释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 。 
取 20pl 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,调节 流动 相 比 例 , 使 法 
莫 替 丁 色谱 峰 的 保留 时 间 约 为 10 分 钟 ,杂质 工 峰 和 杂质 卫 峰 
相对 法 莫 替 丁 峰 的 保留 时 间 约 为 0.7 和 1.2。 理 论 板 数 按 法 
莫 替 丁 峰 计算 不 低 于 5000 ,法 莫 蔡 丁 峰 与 相 邻 杂质 峰之 间 的 
分 离 度 应 符合 要 求 。 
测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适量 
( 约 相当 于 法 莫 替 丁 25mg), 置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 , 振 
摇 使 法 莫 蔡 丁 溶解 ,用 上 述 磷酸 盐 缓 冲 液 稀 释 至 刻度 , 摇 
名 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 上 述 磷酸 
盐 缓 冲 液 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注 入 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 。 另 取 法 莫 替 本 对照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 
甲醇 适量 溶解 后 ,用 上 述 磷 酸 盐 缓 冲 液 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 0.05mg 的 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 法 莫 替 丁 。 
20mg 


杂质 I 


O 
站 和 as NH—SO,—NH; 
HN—// i's 
NH; 
分 子 式 :Cs Hi Ne (3 Ss ;分 子 量 :338 
3-[LLL2-[L( 二 氨基 亚 甲 基 ) 氮 基 -4- 噬 唑 基 ]- 甲 基 ] 硫 代 ] 丙 


酰基 ] 磺 酰胺 
。25S2 。 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 
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O 
Cs Ss 
HN a S 
NH， 


分 子 式 :Cs His Ns OS; 分子量 :259 
3-[[L2-[( 二 氨基 亚 甲 基 ) 氨 基 -4- 吵 唑 基 ]- 甲 基 ] 硫 代 ] 丙 
酰胺 


注射 用 法 莫 替 了 丁 
Zhusheyong Famotiding 


Famotidine for Injection 


本 品 为 法 莫 替 丁 的 无 菌 冻 干 品 。 按 平均 装 量 计 算 , 含 法 
莫 替 丁 (Cs His NO:S: ) 应 为 标示 量 的 90. 0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 下 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 支 ,分 别 加 水 
2ml 使 溶解 ,溶液 均 应 澄清 无 色 。 

酸度 ” 取 本 品 1 支 ,加 水 20ml, 振 摇 使 溶解 ,依法 测定 
(附录 WH) ,pH 值 应 为 4.5 一 6.0。 

有 关 物 质 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 适量 ,精密 称 定 ,加 
含量 测定 项 下 的 磷酸 盐 缓 冲 液 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 法 
莫 替 丁 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 上 
述 磷酸 盐 缓 冲 液 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 法 莫 替 丁 5pg 的 溶 
液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 以 含量 测定 
项 下 的 流动 相 为 流动 相 A, 乙 哺 为 流动 相 B, 按 下 表 进 行 线性 
梯度 洗 脱 。 精 密 量 取 对 照 溶液 20p]1 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵 人 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 10% 。 再 精 
密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 20p1, 分 别 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 1.5 倍 (1.5%%)。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0 100 0 
15 100 0 
42 52 48 
43 100 0 
48 100 0 


干燥 失重 ” 取 本 品 约 0. 3g, 精 密 称 定 , 在 80'C 减 压 干燥 
至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 2.0%( 附 录 妊 LL)。 
细菌 内 毒素 取 本 品 ,依法 检查 (附录 疯 E), 每 lmg 法 
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莫 蔡 丁 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 5. 0EU。 

无 菌 。 取 本 品 ,每 支 用 0.9% 无 菌 毛 化 钠 溶液 3ml 溶解 ， 
经 薄膜 过 滤 法 处 理 ,用 0.1% 和 蛋白 肪 溶液 100ml 冲洗 1 次 ,以 
金黄 色 葡 萄 球菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 针 H) ,应 符 
合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 (推荐 色谱 柱 为 :Kromasil Cs ,250mm X 4. 6mm， 
5pm 或 效能 相当 的 色谱 柱 ); 以 醋酸 盐 缓 冲 液 ( 取 醋酸 钠 
13.6g, 加 水 900ml 使 溶解 ,用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 6.0 士 0. 1， 
加 水 至 1000ml) - 乙 且 (93 : 7) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 
270nm; 流 速 为 每 分 钟 1. 5ml; 柱 温 为 35'C 。 取 法 莫 替 丁 约 
25mg, 加 乙 有 睛 2ml、 磷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 二 氧 钠 13. 6g, 加 水 
900ml 使 溶解 ,用 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 7.0 士 0. 1, 加 水 
至 1000ml, 取 930ml 与 乙 且 70ml 混合 , 即 得 )2ml 使 溶解 ,加 
0. 5mol/L 盐酸 溶液 3ml,40C 水 浴 加 热 5 分 钟 , 加 0. 5mol/L 
氢 所 化 钠 溶液 3ml, 再 加 1molL 氧 氧化 钠 溶 液 5ml,60'C 水 
浴 加 热 5 分 钟 ,加 1mol/L 盐酸 溶液 5ml, 用 磷酸 盐 缓 冲 液 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 。 
取 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,调节 流动 相 比 例 , 使 法 
莫 替 丁 色 谱 峰 的 保留 时 间 约 为 10 分 钟 ,杂质 工 峰 和 杂质 开 峰 
相对 法 葛 替 丁 峰 的 保留 时 间 约 为 0.7 和 1.2。 理 论 板 数 按 法 
莫 替 丁 峰 计算 不 低 于 5000 ,法 莫 替 丁 峰 与 相 邻 杂质 峰之 间 的 
分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 装 量 差 异 项 下 内 容 物 , 混 匀 ,精密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 法 莫 替 丁 25mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 上 述 磷 酸 盐 缓 
冲 液 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 
50ml 量 瓶 ,用 上 述 磷 酸 盐 缓冲 液 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 
品 溶液 ;精密 量 取 20ul 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 另 取 
法 莫 替 丁 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 甲醇 适量 溶解 后 ,用 上 述 
磷酸 盐 缓 冲 液 稀释 制 成 每 lml 中 含 0.05mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 法 莫 替 丁 。 

【规格 】 20mg 

【贮藏 谈 光 ,密闭 保存 。 
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法 莫 蔡 丁 钙 镁 咀嚼 片 
杂质 
O 
AT 
EN—// S 


分 子 式 :Cs His NsOS: ;分 子 量 :259 
3-[[L2-[( 二 氨基 亚 甲 基 ) 氮 基 -4- 噬 唑 基 ]- 甲 基 ] 硫 代 ] 丙 
酰胺 


法 莫 替 丁 钙 镁 咀嚼 片 
Famotiding Gai Mei Jujuepian 
Famotidine, Calcium Carbonate and 


Magnesium Hydroxide Chewable Tablets 


本 品 每 片 含 法 莫 替 丁 (Cs His N; Os S;) 、 碳 酸 钙 (CaCOs ) 
与 氧 氧 化 镁 [Mg(OH); ] 均 应 为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 


【处 方 】 
处 方 1 处 方 2 
法 莫 替 丁 10g 5g 
碳酸 钙 800g 400g 
氨 氧 化 镁 165g 82. 5g 
辅料 适量 适量 
制 成 1000 片 1000 片 
【性 状 】 本 品 为 白色 至 粉色 片 。 
【鉴别 】 (1) 取 含量 均匀 度 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 - 


可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 测 定 , 在 266nm 的 波长 处 有 最 大 
吸收 。 

《2) 在 含量 测定 法 莫 替 丁 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 洲 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 钙 盐 、 碳 酸 盐 (1) 和 镁 盐 的 鉴别 反应 
《附录 亚 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含量 测定 项 下 的 细 粉 ,精密 称 定 ， 
加 含量 测定 法 莫 替 丁 项 下 的 磷酸 盐 缓冲 液 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 法 莫 替 丁 0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 
溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 上 述 磷酸 盐 缓 冲 液 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 法 莫 蔡 丁 项 下 
的 色谱 条 件 , 以 含量 测定 法 莫 奉 丁 项 下 的 流动 相 为 流动 相 A， 
乙 膊 为 流动 相 B; 按 下 表 进 行 线性 梯度 洗 脱 。 取 对 照 溶液 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 10%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 
液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 与 主 成 分 峰 的 相对 保留 时 间 小 于 
0. 2 的 色谱 峰 不 计 外 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 
峰 面 积 (1.0%%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面 
积 的 2 售 (2.0%)。 

* 253 。 
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法 莫 替 丁 钙 镁 咀 叶片 
时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0 100 0 
15 100 0 
42 52 48 
43 100 0 
48 100 0 


含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 pH 4.5 
磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 二 氢 钾 13. 6g, 加 水 溶解 并 稀释 至 
1000ml, 摇 匀 ,调节 pH 值 至 4.5)40ml, 冷 水 浴 中 超声 使 溶 
解 , 用 pH 4. 5 磷酸 盐 缓 冲 液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 
量 取 续 滤液 10ml, 置 100ml 量 瓶 (处 方 1) 或 50ml 量 瓶 (处 方 
2) 中 ,用 pH 4.5 磷酸 盐 缓 冲 液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫 外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 寺 A) ,在 266nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 
另 取 法 莫 替 丁 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 pH 4.5 磷酸 盐 缓 
冲 液 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10pg 的 溶液 , 同 法 测定 , 计 
算 每 片 法 莫 蔡 丁 的 含量 ,应 符合 规定 (附录 X E) 。 

制 酸 力 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 碳酸 钙 66. 7mg)， 
精密 称 定 , 置 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 盐酸 滴定 液 
《0. 1mol/L)50ml, 在 37C 不 断 振 摇 30 分 钟 , 放 冷 ,加 省 酚 蓝 
指示 液 0. 5ml, 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 呈 
蓝 色 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 片 消耗 盐酸 
滴定 液 (0. 1mol/L) 应 不 少 于 195ml( 处 方 1) 或 97.5ml( 处 
廊 2 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 法 莫 替 丁 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 
测定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 “用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 (推荐 色谱 柱 为 :Kromasil Cis, 250mm X 4. 6mm， 
5pm 或 效能 相当 的 色谱 柱 ); 以 醋酸 盐 缓冲 液 ( 取 醋酸 钠 
13. 6g, 加 水 900ml 使 溶解 ,用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 6.0 士 0. 1， 
加 水 至 1000ml) - 乙 且 (9%3 : 7) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 
270nm; 流 速 为 每 分 钟 1. 5ml; 柱 温 为 35C 。 取 法 莫 蔡 丁 约 
25mg, 加 乙 且 2ml、 磷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 二 氢 钠 13. 6g, 加 水 
900ml 使 溶解 ,用 氢 氧 化 钠 溶 液 调节 pH 值 至 7.0 土 0.1, 加 水 
至 1000ml, 取 930ml 与 乙 且 70ml 混合 , 即 得 )2ml 使 溶解 ,加 
0. 5mol/L 盐酸 溶液 3ml,40C 水 浴 中 加 热 5 分 钟 , 加 0. 5mol/L 
氢 氧 化 钠 溶液 3ml, 再 加 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 5ml,60C 水 
浴 中 加 热 5 分 钟 , 加 lmolL 盐酸 溶液 5ml, 用 磷酸 盐 缓冲 液 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 。 
取 20nl 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,调节 流动 相 比 例 , 使 法 
莫 替 丁 色 谱 峰 的 保留 时 间 约 为 10 分 钟 ,杂质 工 峰 和 杂质 工 峰 
相对 法 莫 蔡 丁 峰 的 保留 时 间 约 为 0.7 和 1.2。 理 论 板 数 按 法 
莫 替 丁 峰 计算 不 低 于 5000 ,法 莫 替 丁 峰 与 相 邻 杂质 峰之 间 的 
分 离 度 应 符合 要 求 。 


* 254 。 


测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 法 莫 替 丁 10mg) , 置 200ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 60ml， 
在 冷水 浴 中 超声 使 溶解 , 放 冷 ,用 上 述 磷酸 盐 缓 冲 液 稀 释 至 
刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl 注 入 液 相 色 谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 ; 另 取 法 莫 替 丁 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 适 
量 溶解 后 ,用 上 述 磷 酸 盐 缓冲 液 稀 释 制 成 每 lml 中 含 
0.05mg 的 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 

碳酸 钙 精密 称 取 含量 测定 法 莫 替 丁 项 下 的 细 粉 适量 
( 约 相当 于 碳酸 钙 800mg) , 置 200ml 量 瓶 中 ,加 少量 水 湿润 ， 
加 稀 盐 酸 15ml 使 碳酸 钙 溶 解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 25ml, 置 锥 形 瓶 中 ,加 水 10ml 与 10% 氨 氧化 
钾 溶 液 5ml 使 pH 值 大 于 12, 加 钙 紫 红 素 指示 剂 0. 1g, 用 乙 
二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0. 05mol/L) 滴 定 至 溶液 由 紫红 色 变 
为 纯 蓝 色 。 每 Iml 的 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 
相当 于 5. 005mg 的 CaCO;。 

氨 氧 化 镁 “精密 量 取 含量 测定 碳酸 钙 项 下 的 续 滤液 
25ml, 置 锥 形 瓶 中 ,加 水 10ml, 用 氨 试 液 调 节 pH 值 至 7, 加 
氮 毛 化 匀 缓 冲 液 (pH 10.0)5ml, 加 铬 黑 工 指示 剂 0. 1g, 用 乙 
二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05molL) 滴 定 至 溶液 由 红色 变 为 
纯 蓝 色 , 由 消耗 乙 三 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 的 体积 减 去 CaCO， 
所 消耗 的 体积 即 为 Mg(OH): 消耗 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 的 量 。 
每 lml 乙 壹 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05moML) 相当 于 
2.916mg 的 Mg(OH),。 

【类 别 】 同 法 莫 替 丁 。 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 保存 。 


杂质 | 


0 
7 JT. Ss jks NH—SO;—NH, 


NH; 
分 子 式 :Cs His Ns O;S; ;分 子 量 :338 
3-[[[2-[( 二 氨基 亚 甲 基 ) 氮 基 -4- 雁 唑 基 j]- 甲 基 j] 硫 代 ] 丙 
酰基 ] 磺 酰胺 
杂质 I 


HN 


分 子 式 :Cs His Ns OS; ;分 子 量 :259 
3-[LLL2-[( 二 氨基 亚 甲 基 ) 氮 基 -4- 噬 唑 基 ]- 甲 基 ] 硫 代 J] 丙 
酰胺 
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曾 拉 西 坦 
Huilaxitan 


Aniracetam 


OCH; 
Ca His NO; 219. 24 

本 品 为 1-(4- 甲 氧 基 葵 甲 酰基 )-2- 吡 咯 烷 酮 。 按 干燥 品 计 
算 , 含 Ca Hi NO: 应 为 98.0%~102.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 苦 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 中 易 溶 ,在 丙酮 或 乙酸 乙 酯 中 溶解 ,在 无 
水 乙醇 中 微 溶 ,在 水 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 VW C) 为 118 一 122C 。 

吸收 系数 ” 取 本 品 适 量 , 精 密 称 定 , 加 无 水 乙醇 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 区 A) ,在 282nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 吸 收 系 数 
(如 加 ) 为 476 一 506 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 约 50mg, 置 试管 中 ,加 硫酸 2ml 使 溶 
解 ,溶液 显 淡 黄 色 ,加 水 2ml, 加 亚 硝 酸 钠 试 液 数 滴 , 振 摇 10 一 
15 分 钟 , 生 成 白色 沉淀 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 769 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 约 10mg, 加 流动 相 溶 解 并 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 :精密 量 取 
适量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 2pg 的 溶液 ,作为 对 
照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ,检测 波长 为 254nm。 
取 对 照 溶 液 10ul 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ;精密 量 取 供 试 品 溶液 与 
对 照 溶液 各 10ul, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 
峰 保 留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 
杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0.2%%), 各 杂质 峰 面 
积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 的 5 倍 (1.0%)。 

残留 溶剂 ”乙醇 与 甲苯 取 本 品 约 0.1g, 精 密 称 定 , 置 
20ml 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 N, 六 二 甲 基 甲 酰胺 lml 使 溶解 , 密 
封 , 摇 匀 , 作 为 供 试 品 溶液 ;分 别 取 乙醇 .甲苯 适量 ,精密 称 定 ， 
加 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 乙醇 
500pg\ 甲 茶 89pg 的 溶液 ,精密 量 取 lml, 置 20ml 顶 空 瓶 中 , 密 
封 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 第 二 法 ) 
测定 ,以 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 (或 极 
性 相近 ) 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 起 始 温度 40'C ,维持 5 分 钟 ,以 每 
分 钟 20C 的 速率 升温 至 160"C ,维持 5 分 钟 ,检测 器 温度 为 
240C ; 进 样 口 温度 为 220'C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 100'C ,平衡 时 间 
为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 ,乙醇 峰 与 甲 莱 
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功 拉 西 坦 分 散 片 


峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 分 别 
顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ,在 60'C 减 
压 干燥 4 小 时 , 减 失 重量 不 得 过 0. 5 中 (附录 出 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 而 N), 遗 留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 天 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 睛 -水 (35 : 65) 为 流动 相 ;检测 波长 为 283nm。 
取 茄 拉 西 坦 50mg, 置 50ml 比 色 管 中 ,加 甲醇 5ml, 置 70C 水 
浴 中 加 热 1 小 时 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 Iml 中 含 1mg 
的 溶液 , 取 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 苘 拉 西 坦 峰 与 
降解 产物 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0.88) 之 间 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 理 论 板 数 按 茄 拉 西 坦 峰 计算 不 低 于 1500。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 使 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 08mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 。 精 
密 量 取 10pl 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 男 取 菌 拉 西 坦 对 
照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 脑 功能 改善 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 (1) 获 拉 西 坦 分 散 片 
拉 西 坦 颗 粒 


(2) 茄 拉 西 坦 胶 守 (3) 茄 


苗 拉 西 坦 分 散 片 
Huilaxitan Fensanpian 


Aniracetam Dispersible Tablets 


本 品 含 茵 拉 西 坦 (Cis His NO; ) 应 为 标示 量 的 93.0% ~ 
107.0%。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 苟 拉 西 坦 50mg)， 
加 三 氯 甲烷 5ml, 振 摇 使 茄 拉 西 坦 溶解 , 滤 过 ,滤液 置 水 浴 上 燕 
干 ,残渣 照 菌 拉 西 坦 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 , 显 相 同 的 反应 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 茄 拉 西 
坦 10mg) ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 茄 拉 西 坦 
lmg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 ， 
用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 苘 拉 西 坦 5ug 的 溶液 , 作 
为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 检 测 波 长 为 
254nm。 取 对 照 溶液 10xl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,精密 量 取 供 试 品 
溶液 与 对 照 溶 液 各 10ul, 分别 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 
*。 255 。 
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主 成 分 峰 保 留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (0. 5%) ,各 杂 
质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (1.0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 盐酸 溶液 (9 一 1000)1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 75 
转 ,依法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 苘 拉 西 坦 10pg 
的 溶液 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 苗 拉 西 坦 对 照 品 适量 , 精 
密 称 定 ,加 乙醇 10ml 使 溶解 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 和 
对 照 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 282nm 
的 波长 处 测定 吸光 度 ; 计 算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 


为 填充 剂 ,以 乙 且 - 水 (35 : 65) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 283nm。、 


取 茄 拉 西 坦 50mg, 置 50ml 比 色 管 中 ,加 甲醇 5ml, 置 70C 水 
浴 中 加 热 1 小 时 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 茄 拉 西 
坦 1mg 的 溶液 , 取 10p1 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 苏 拉 西 
坦 峰 与 降解 产物 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0.88) 之 间 的 分 离 度 
应 符合 要 求 。 理 论 板 数 按 菌 拉 西 坦 峰 计算 不 低 于 1500。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适 量 ， 
加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 茄 拉 西 坦 0. 08mg 
的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 10ul 注入 
液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 茄 拉 西 坦 对 照 品 ,精密 称 定 ,加 
流动 相 使 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 08mg 的 溶液 ， 
同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 苘 拉 西 坦 。 

【规格 】 0. 1g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


功 拉 西 坦 胶 圳 
Huilaxitan Jiaonang 


Aniracetam Capsules 


本 品 含 茄 拉 西 坦 (Cs Hi3 NO; ) 应 为 标示 量 的 93.0% ~ 
107.0%。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

【鉴别 ] 〈1) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 茄 拉 西 坦 
50mg) ,加 三 氯 甲烷 5ml, 振 摇 , 滤 过 ,滤液 置 水 浴 上 蒸 干 , 残 渣 
照 茄 拉 西 坦 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 , 显 相同 的 反应 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 茄 拉 
+ 256 ， 


西 坦 10mg) ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 茵 拉 西 坦 
lmg 的 溶液 , 滤 过 , 续 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ， 
用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 苘 拉 西 坦 5p8g 的 溶液 , 作 
为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 检 测 波长 为 
254nm。 取 对 照 溶液 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%*。 再 精密 量 
取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 10pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 
图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 (0. 5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 的 2 倍 (1.0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 盐酸 溶液 (9 一 1000)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 
转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 20ml, 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 5ml, 置 50ml 量 叛 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 测 定 ,在 282nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ; 另 取 茄 拉 西 坦 对 照 品 适量 ,加 乙醇 适量 使 溶解 ， 
用 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10p8g 的 溶液 ， 
同 法 测定 吸光 度 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 砷 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 水 (35 : 65) 为 流动 相 ;检测 波长 为 283nm。 
取 茄 拉 西 坦 50mg, 置 50ml 比 色 管 中 ,加 甲醇 5ml, 置 70C 水 
浴 中 加 热 1 小 时 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 苘 拉 西 
坦 1mg 的 溶液 , 取 10ul 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 , 苘 拉 西 
坦 峰 与 降解 产物 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0.88) 之 间 的 分 离 度 
应 符合 要 求 。 理 论 板 数 按 茄 拉 西 坦 峰 计算 不 低 于 1500。 

测定 法 ” 取 装 置 差异 项 下 的 内 容 物 适量 ,精密 称 定 ,加 流 
动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 含 苘 拉 西 坦 0. 08mg 的 溶 
液 , 滤 过 , 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 精密 量 取 10pl 注 和 人 液 相 
色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 茄 拉 西 坦 对 照 品 ,精密 称 定 ,加 流动 
相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0.08mg 的 溶液 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 苘 拉 西 坦 。 

【规格 】 (1)0.1g (2)0.2g 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 保存 。 


苗 拉 西 坦 颗粒 
Huilaxitan keli 


Aniracetam Granules 


本 品 含 茄 拉 西 坦 (C， His NO; ) 应 为 标示 量 的 93. 0%~ 
107.0%。 
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制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


茶 碱 缓 释 胶 宫 


【性 状 】 本 品 应 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 混 悬 颗粒 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 茄 拉 西 坦 
50mg) ,加 三 氯 甲 烷 5ml, 振 摇 使 茄 拉 西 坦 溶 解 , 滤 过 ,滤液 置 
水 浴 上 燕 干 ,残渣 照 苘 拉 西 坦 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 , 显 相同 的 
反应 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 菌 拉 西 
坦 10mg) ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 会 茄 拉 西 坦 
lmg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml， 
置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
照 含 量 测 定 项 下 的 色谱 条 件 , 检 测 波 长 为 254nm。 取 对 照 深 
液 10ul 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 
的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
溶液 各 10ml, 分 别 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 
保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 
杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (0. 5%) ,各 杂质 峰 
面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (1.0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 在 80'C 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 
得 过 2.0%( 附 录 再 LL)。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 N)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -水 (35 : 65) 为 流动 相 ;检测 波长 为 283nm。 
取 茄 拉 西 坦 50mg, 置 50ml 比 色 管 中 ,加 甲醇 5ml, 置 70C 水 
浴 中 加 热 1 小 时 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 Iml 中 含 苘 拉 西 
坦 1mg 的 溶液 , 取 10pl 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 茄 拉 西 
坦 峰 与 降解 产物 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0. 88) 之 间 的 分 离 度 
应 符合 要 求 。 理 论 板 数 按 荀 拉 西 坦 峰 计算 不 低 于 1500。 

测定 法 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 苘 拉 西 坦 0. 08mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 10ul 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 ; 另 取 茄 拉 西 坦 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定 
量 稀释 制 成 每 ml 中 含 0. 08mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 苗 拉 西 坦 。 

【规格 】 0. 1g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


茶 碱 缓 释 胶 喜 
Chajian Huanshi Jiaonang 


Theophylline Sustained-release Capsules 


本 品 含 茶 碱 按 无 水 物 (C; HsN4O;* ) 计算 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 


【性 状 】 本 品 为 胶囊 剂 ,内 容 物 为 类 白色 的 球形 小 丸 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 内 容 物 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 茶 碱 
0.5g) ,加热 水 15ml, 振 播 , 滤 过 ,滤液 蒸 干 , 取 残留 物 约 
10mg, 加 水 5ml 溶解 ,加 氨 - 握 化 铵 缓冲 液 (pH 8. 0)3ml, 再 加 
铜 吡啶 试 液 1ml, 摇 匀 后 ,加 三 氧 甲烷 5ml, 振 摇 , 三 氯 甲 烷 层 
显 绿色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 , 取 
细 粉 适量 ( 约 相当 于 无 水 蔡 碱 0. 1g) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 
相 适 量 ,超声 30 分 钟 , 用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流 
动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色 
谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20pl 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 
试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 
杂质 峰 , 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(0. 5%)。 

释放 度 ” 取 本 品 , 照 释放 度 测定 法 (附录 XD 第 一 法 )， 
采用 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 二 法 装置 ) ,以 磷酸 盐 缓 冲 液 
(pH 3. 0)[ 取 磷酸 二 氢 钾 6. 804g, 加 水 溶解 使 成 1000ml, 用 磷 
酸 调 节 pH 值 至 3. 0, 即 得 ]900ml 为 释放 介质 ,转速 为 每 分 钟 
50 转 , 依 法 操作 ,经 1、2 与 3.5 小 时 时 ,分 别 取 溶 液 10ml, 滤 
过 ,并 即时 补充 相同 温度 、 相 同体 积 的 释放 介质 ;分 别 精密 量 
取 各 续 滤 液 适 量 ,用 0. 01mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 5 一 10pg 的 溶液 。 在 3. 5 小 时 取样 后 ,立即 在 操 
作 容 器 中 用 5. 3mol/L 的 氢气 化 钠 溶液 调节 释放 介质 的 pH 
值 至 7.4。 经 5 小 时 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
适量 ,用 0. 01mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
10pg 的 溶液 。 取 上 述 各 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
KW A) ,在 271nm 的 波长 处 分 别 测 定 吸 光度 ; 另 精密 称 取 茶 碱 
对 照 品 约 0. 1g, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 0. Imol/L 盐酸 溶液 10ml 
溶解 并 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 适量 ,用 0.01mol/L 
盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 同 法 测定 
吸光 度 ,分 别 计算 每 粒 在 不 同时 间 的 释放 量 。 本 品 每 粒 在 1、 
2、3.5 和 5 小 时 时 的 释放 量 应 分 别 为 标示 量 的 13%~38%、 
25% 一 50 名 37 外 一 65% 和 85 中 以上, 均 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 醋酸 盐 缓 冲 液 ( 取 醋酸 钠 1.36g, 加 水 100ml 使 
溶解 ,加 六 醋酸 5ml, 再 加 水 稀释 至 1000ml, 摇 匀 )- 乙 有 睛 (93 : 
7) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 271nm; 取 茶 碱 和 可 可 碱 适量 ,加 流 
动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 各 含 10ug 的 混合 溶液 , 取 20pl 
注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 理 论 板 数 按 茶 碱 峰 计 算 不 低 
于 5000, 可 可 碱 峰 与 茶 碱 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 2.0。 

。 257 。 
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茶 碱 缓 释 胶囊 ( 工 ) 


测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 , 精 密 称 取 适量 
( 约 相当 于 无 水 茶 碱 0. 1g) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 ， 
超声 30 分 钟 , 使 蔡 碱 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,精密 量 到 20pl 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 茶 碱 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 茶 碱 。 

【规格 】 按 C: Hs NsO; 计 

【贮藏 】 密封 保存 。 


(1)0.1g (2)0.2g 


茶 碱 缓 释 胶 圳 ( 工 ) 


Chajian Huanshi Jiaonang( 工 ) 
Theophylline Sustained-release Capsules( [[ ) 


本 品 含 茶 碱 按 无 水 物 (C: Hs NiO;) 计 算 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 胶囊 剂 ,内 容 物 为 白色 的 球形 小 丸 。 

【鉴别 〗】 〈1) 取 本 品 内 容 物 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 茶 碱 
0.5g), 加 热 水 15ml, 振 摇 , 滤 过 ,滤液 燕 干 , 取 残留 物 约 
10mg ,加 水 5ml 溶解 ,加 氨 - 氯 化 贸 缓 冲 液 (pH 8. 0)3ml, 再 加 
铜 吡啶 试 液 1Iml, 摇 匀 后 ,加 三 氯 甲 烷 5ml, 振 摇 , 三 氯 甲 烷 层 
显 绿色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 , 取 
细 粉 适量 ( 约 相当 于 无 水 蔡 碱 0. 1g), 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 
相 适 量 ,超声 30 分 钟 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流 
动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 ; 照 含量 测定 项 下 的 色 
谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 蜂 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 
杂质 峰 , 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 
(0. 5%)。 

释放 度 ” 取 本 品 , 照 释 放 度 测定 法 (附录 DD 第 一 法 )， 
采用 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 一 法 装置 ) ,以 磷酸 盐 缓 冲 液 
(pH 3.0)[ 取 磷酸 二 氨 钾 6. 804g, 加 水 溶解 使 成 1000ml, 用 
磷酸 调节 pH 值 至 3. 0, 即 得 ]900ml 为 释放 介质 ,转速 为 每 分 
钟 100 转 ,依法 操作 ,经 2 小 时 时 , 取 溶 液 5ml, 滤 过 ,并 即时 
补充 相同 温度 .相同 体积 的 水 。 经 3. 5 小 时 时 ,立即 在 操作 容 
器 中 用 5. 3mol/L 的 氢 氧 化 钠 溶液 调节 释放 介质 pH 值 至 
7.4。 经 6、12 小 时 时 ,分 别 取 溶液 5ml, 滤 过 ,并 即时 补充 相 

。258 。 
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同 温度 、 相 同体 积 的 水 。 分 别 精密 量 取 续 滤 液 适 量 , 用 水 稀释 
成 每 lml 中 约 含 茶 碱 7ng 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 人 A), 在 272nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 茶 
碱 对 照 品 适量 ,加 水 温 热 溶解 ,并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
茶 碱 7ng 的 溶液 , 同 法 测定 吸光 度 。 分 别 计算 每 粒 在 不 同时 
间 点 的 释放 量 。 本 品 每 粒 在 2.6 与 12 小 时 时 的 释放 量 应 分 
别 为 标示 量 的 16%~34%、55% ~82% 和 80% 以 上 , 均 应 符 
合 规定 。 
其 他 ”应 符合 胶 训 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I E)。 
【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 醋酸 盐 缓 冲 液 ( 取 醋酸 钠 1. 36g, 加 水 100ml 使 
溶解 ,加 冰 栈 酸 5ml, 再 加 水 稀释 至 1000ml, 摇 匀 )- 乙 有 稍 (93: 
7) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 271nm; 取 茶 碱 和 可 可 碱 适量 ,加 流 
动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 ml 中 各 含 10pg 的 混合 溶液 , 取 20pl 
注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,理论 板 数 按 茶 碱 峰 计算 应 不 低 
于 5000, 可 可 碱 峰 与 茶 碱 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 
测定 法 ”到 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 ,精密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 无 水 茶 碱 0. 1g) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 ， 
超声 30 分 钟 , 使 茶 碱 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤 液 sml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20xl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精 
密 称 取 茶 碱 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 茶 碱 。 
按 C Hse NiO; 计 
密封 保存 。 


(1)0.1g (2)0.3g 


药 用 炭 胶 误 


Yaoyongtan Jiaonang 


Medicinal Charcoal Capsules 


【性 状 】 本 品 为 胶囊 剂 ,内 容 物 为 黑色 粉末 或 颗粒 。 

【鉴别 】 取 本 品 内 容 物 0. 1g， 置 耐 热 玻璃 管 中 , 在 缓 组 
通 人 氧气 的 同时 ,在 放置 样品 的 玻璃 管 处 ,用 酒精 灯 加 热 灼 烧 
(注意 不 应 产生 明火 ), 产 生 的 气体 通信 氧 氧化 钙 试 液 中 , 即 生 
成 白色 沉淀 。 

【检查 】 有 吸着 力 (1) 取 干 燥 至 恒 重 的 本 品 内 容 物 
1.0g, 加 0.12% 硫 酸 奎 宁 溶液 100ml, 在 室温 不 低 于 20C 下 ， 
用 力 振 摇 5 分 钟 ,立即 用 干燥 的 中 速 滤纸 滤 过 , 取 续 滤液 
10ml, 加 盐酸 1 滴 与 碘 化 汞 钾 试 液 5 滴 , 不 得 发 生 浑浊 。 

(2) 精 密 量 取 0.1%% 亚 甲 蓝 溶液 各 50ml, 分 别 置 两 个 
100ml 具 塞 量 简 中 ,一 简 中 加 干燥 至 恒 重 的 本 品 0. 25g, 密 塞 ， 
在 室温 不 低 于 20C 下 ,强力 振 摇 5 分 钟 ,将 两 简 中 的 溶液 分 
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别 用 干燥 的 中 速 滤纸 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 各 25ml, 分 别 置 
两 个 250ml 量 瓶 中 ,各 加 10% 醋 酸 钠 溶液 50ml , 摇 匀 后 ,在 
不 断 旋 动 下 ,精密 加 碘 滴 定 液 (0. 05mol/L) 35ml, 密 塞 , 揪 匀 ， 
放置 ,每 隔 10 分 钟 强力 振 摇 1 次 ,50 分 钟 后 ,用 水 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,放置 10 分 钟 , 分 别 用 干燥 滤纸 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 各 100ml, 分 别 用 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 (0. 1 mol/L) 滴 定 。 两 
者 消耗 碘 滴定 液 (0. 05molL) 的 差 数 不 得 少 于 1. 2ml。 

装 量 差 异 ” 照 胶囊 剂 装 量 差异 检查 法 (附录 工 E), 每 粒 
的 装 量 与 标示 量 相 比较 , 装 量 差异 限度 为 十 10%, 应 符合 
规定 。 

微生物 限度 ”应 符合 规定 (附录 轩 J)。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E)。 

【类 别 】 吸附 药 。 

【规格 】 0. 3g 

【贮藏 】 密封 保存 。 


枸 樟 酸 托 瑞 米 芬 
Juyuansuan Tuoruimifen 


Toremifene Citrate 
0 一 CH OH 
| O 
[> < CH; O HO 


Cz Hzs CINO » Ce Hs O1 598. 10 

本 品 为 2-{p-[(2)-4- 握 -1,2- 二 茶 基 -1- 丁 烯 基 ] 茶 和 氧 基 }- 
N,N- 二 甲 基 乙 胺 枸 析 酸 盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs Hzs CINO。 
Cs Hs O 〇 ;不 得 少 于 98. 5%。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 甲醇 或 乙醇 中 微 溶 , 在 丙酮 中 极 微 溶解 ,在 水 中 几 
平 不 溶 ;在 冰 醋 酸 中 易 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WiC) 为 159 一 163 ,熔融 同时 
分 解 。 

吸收 系数 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 围 醇 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 12pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
KW A) ,在 237nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 吸 收 系数 (可 ) 为 
335~356。 

【鉴别 】 (1)? 取 吸收 系数 项 下 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分光 
光度 法 (附录 A) 测 定 , 在 237nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
221nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 795 
图 ) 一 致 。 

(3) 本 品 显 枸 橡 酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 〗 有 关 物 质 取 本 品 , 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 
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枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 片 


每 lml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 
量 , 用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10ug 的 溶液 ,作为 对 照 溶 
液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) ,用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 -三 乙 胺 (930 : 69 : 1) 为 流动 相 ; 检 
测 波长 为 240nm。 理 论 板 数 按 托 瑞 米 芬 峰 计算 不 低 于 
1500。 取 对 照 溶液 20p1 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%; 再 精密 量 取 上 
述 两 种 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 
成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 峰 面 积 
(1.0%)。 

E 异 构 体 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 2. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 
液 相 色谱 法 (附录 V D) ,用 三 十 碳 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ;以 0.5% 三 乙 胺 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 0)- 乙 且 - 四 
氨 哮 喃 (55 : 40 : 5) 为 流动 相 ;检测 波长 为 240nm。 取 枸 橡 酸 
托 瑞 米 芬 异 构 体 混合 物 ( 约 含 玉 .Z 异 构 体 各 50%) 适 量 ,加 流 
动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 1mg 的 溶液 , 取 10pl 注入 
液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 出 峰 顺 序 依次 为 E.Z 异 构 体 ,两 
峰之 闻 的 分 离 度 应 符合 规定 。 取 对 照 溶液 10pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10pl1, 分 别 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶 液 中 玉 异 构 体 的 峰 面积 不 
得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105 尼 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 1.0%( 附 录 妊 L)。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 亚 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 网 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 45g ,精密 称 定 ,加 冰 醋 酸 50ml 
溶解 后 ,加 结晶 紫 指示 液 1 滴 , 用 高 氮 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 至 溶液 显 蓝 绿色 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 
每 lml 的 高 毛 酸 滴定 液 (0.1movL) 相 当 于 59.8lmg 的 
Cz HzsCINO .Ce Hs O, 。 

【类 别 〗 抗 肿瘤 药 。 

【贮藏 》 密封 保存 。 

【制剂 】 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 片 


枸 桥 酸 托 瑞 米 芬 片 
Juyuansuan Tuoruimifen Pian 


Toremifene Citrate Tablets 


本 品 含 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 按 托 瑞 米 芬 (Cz Hzs CINO) 计 算 ， 
.259 。 
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注射 用 哌 拉 西 林 钠 舒 巴 坦 钠 
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应 为 标示 量 的 90.0%% 一 110.0%%。 

【和 性状】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 制 成 每 1ml 中 约 
含 托 瑞 米 芬 10p8g 的 溶液 , 滤 过 , 取 滤 液 作为 供 试 品 溶液 ; 男 取 
枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 对 照 品 ,加 流动 相 制 成 每 lml 中 含 托 瑞 米 芬 
10pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 有 关 物 
质 项 下 的 色谱 条 件 试验 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 
照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 区 A) 测 定 , 在 237nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
221nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 枸 析 酸 10mg) ,加 水 2ml， 
振 播 , 滤 过 ,滤液 应 显 枸 橡 酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 正 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 流动 相 制 成 
每 1ml 中 约 含 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 1. 0mg 的 供 试 品 溶 液 与 每 1ml 
中 约 含 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 10pg 的 对 照 溶液 。 照 枸 橡 酸 托 瑞 米 
芬 有 关 物 质 项 下 的 方法 试验 ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

E 异 构 体 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 构 橡 酸 托 瑞 米 
芬 25mg) , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 ,超声 处 理 使 溶解 ， 
用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 
取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 ， 
作为 对 照 溶液 。 照 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 正 异 构 体 项 下 的 方法 试 
验 , 刁 异 构 体 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 
(0. 5%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 0. 02mol/L 盐酸 溶液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
100 转 ,依法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶液 10ml, 滤 过 ,精密 量 取 
续 滤 液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 0. 02mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 对 照 品 , 精 
密 称 定 ,加 少量 甲醇 溶解 后 ,用 0. 02mol/L 盐酸 溶液 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 托 瑞 米 芬 8ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) ,在 
234nm 的 波长 处 分 别 测 定 吸 光度 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 
为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 托 瑞 米 芬 20mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ， 
振 摇 , 使 枸 樟 酸 托 瑞 米 芬 溶解 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 村 A), 在 237nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 对 照 品 , 同 法 测定 ， 
计算 ,并 将 结果 乘 以 0. 6790, 即 得 。 

【类 别 】 同 枸 橡 酸 托 瑞 米 芬 。 

【规格 】 40mg( 以 托 瑞 米 芬 计 ) 

【贮藏 】〗 密封 保存 。 
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注射 用 哌 拉 西 林 钠 舒 巴 坦 钠 
Zhusheyong Pailaxilinna Shubatanna 
Piperacillin Sodium and Sulbactam 


Sodinm for Injection 


本 品 为 哌 拉 西林 钠 和 舒 巴 坦 钠 [ 哌 拉 西 林 (Cz Hz NO S) 
和 和 舒 巴 坦 (Cs HiNOsS) 标 示 量 之 比 为 4: 1 均匀 混合 的 无 菌 
粉末 。 按 无 水 物 计算 , 含 哌 拉 西 林 (Cz Hz NsO7S) 和 和 舒 巴 坦 
(Cs Hi NOs S) 分 别 不 得 少 于 70.0% 和 17.0%。 按 平均 装 量 
计算 , 含 哌 拉 西 林 (Cs Hz Ns*O;S) 和 舒 巴 坦 (Cs Hi NOsS) 均 
应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 朴 松 块 状 物 或 粉末 或 结晶 
性 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 两 个 主峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 对 照 品 溶液 中 相应 两 个 主峰 
的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 显 钠 盐 鉴别 (1) 的 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 , 加 水 制 成 每 1ml 中 含 哌 拉 西 林 
0. 1g 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WH) ,pH 值 应 为 4. 5~6. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 分 别 按 标 示 量 加 水 
制 成 每 lml 中 含 哌 拉 西 林 0. lg 的 溶液 , 洲 液 应 澄清 无 色 ; 如 
显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 
显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 3 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 
较 , 均 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 哌 拉 西 林 0. 2g), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 [3. 12% 磷酸 二 氢 钠 溶液 - 乙 且 (75 ， 
25)] 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 :精密 量 取 
2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 上 述 溶剂 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅 
烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 (250mmX4. 6mm,5pm) ;以 四 丁 基 和 氨 氧 
化 铵 溶液 [水 -3. 12% 磷 酸 二 和 毛 钠 溶液 -8% 四 丁 基 和 氢 氧 化 铵 溶 
液 (576 : 200 : 24) (用 磷酸 调节 pH 值 至 5.5)]- 乙 膊 (800 : 
200) 为 流动 相 A; 以 四 丁 基 和 所 氧化 铵 溶液 [水 -3.12% 磷 酸 二 
氢 钠 溶液 -8%% 四 丁 基 氧气 化 铵 溶液 (126 : 200 : 24) (用 磷酸 
调节 pH 值 至 5. 5)]- 乙 有 哺 (350 : 650) 为 流动 相 B; 按 下 表 进 
行 线性 梯度 洗 脱 ; 柱 温 为 40C ;检测 波长 为 220nm。 另 取 氨 
葵 西 林 对 照 品 . 舒 巴 坦 对 照 品 、 哌 拉 西 林 对 照 品 各 适量 ,加 上 
述 溶 剂 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 0. 2mg 的 混合 溶液 , 取 
20pl 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 , 哌 拉 西 林峰 保留 时 间 约 
为 30 分 钟 , 氨 某 西林 峰 与 舒 巴 坦 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 10。 
取 对 照 溶液 20x1 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检 测 灵 敏 度 , 使 哌 拉 
西林 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 
和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 
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照 溶液 两 个 主峰 面积 之 和 (2. 0%%) ,各 杂质 峰 面 积 之 和 不 得 大 
于 对 照 溶液 两 个 主峰 面积 之 和 的 2 倍 (4.0%)。 供 试 品 溶液 
色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 05 倍 的 峰 忽略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 BC(%) 
0 100 0 
5 88 12 
30 88 12 
60 0 100 
65 0 100 
70 100 0 
75 100 0 


水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 媚 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 不 得 过 2.0% 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 E), 每 lmg 本 
品 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 06EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 pH 7.0 无 菌 氯 化 钠 -蛋白 肪 缓冲 液 溶 
解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 含 37. 5mg 的 溶液 ,用 薄膜 过 滤 法 处 
理 ,每 膜 用 600ml 上 述 缓冲 液 分 次 冲洗 ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0.005mol/L 四 丁 基 氢 氧化 铵 溶液 ( 取 10% 四 丁 
基 氢 氧化 铵 溶液 26. 4ml, 加 水 稀释 至 1800ml, 用 lmol/L 磷 
酸 溶液 调节 pH 值 至 4. 0, 再 加 水 稀释 至 2000ml, 摇 匀 )- 乙 且 
(1350 : 650) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 230nm。 取 系统 适用 性 溶 
液 ( 取 舒 巴 坦 对 照 品 3mg, 加 0.0lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 10ml 
溶解 后 ,放置 30 分 钟 ,用 lmol/L 磷酸 溶液 调节 pH 值 至 
4.0, 量 取 5ml, 置 内 有 哌 拉 西 林 12mg 和 和 舒 巴 坦 3mg 的 25ml 
量 瓶 中 , 振 摇 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 )20pl, 注 入 
液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,出 峰 顺序 依次 为 舒 巴 坦 的 碱 性 降解 
产物 . 舒 巴 坦 和 哌 拉 西林 。 舒 巴 坦 峰 与 其 碱 性 降解 产物 峰之 
间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 哌 拉 西 林 
1. 0mg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 
另 取 哌 拉 西 林 对 照 品 和 和 舒 巴 坦 对 照 品 各 适量 , 同 法 测定 。 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 供 试 品 中 Css Hz NsOS 和 Cs Hi NO;sS 
的 含量 。 

【类 别 】 抗生素 类 药 。 

【规格 〗 (1) 1.25g ( 含 CH，NsOS 1.0g 和 
Cs Hn NOsS 0.25g) (2) 2.5g ( 含 Cs Hzr NsO;S 2.0g 和 
CsHi NOsS 0.5g) (3) 5.0g (CsHzs NsO:S 4.0g 和 
Cs Hu NO; S 1. 0g) 

【贮藏 】 密闭 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 
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氟 胞 喀 啶 片 


毛 胞 喀 啶 片 
Fubaomiding Pian 


Flucytosine Tablets 


本 品 含 气 胞 喀 啶 (C1 HFN;O) 应 为 标示 量 的 93.0% 一 
107.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 握 胞 喀 啶 
0. 1g) ,加 水 10ml, 振 播 使 氟 胞 喀 啶 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 5ml, 加 
溴 试 液 数 滴 ,同时 以 空白 对 照 , 供 试 品 溶液 中 省 的 颜色 应 消失 
或 显著 浅 于 空白 。 

(2) 取 本 品 细 粉 与 氟 胞 喀 啶 对 照 品 各 适量 ,分 别 加 有 关 物 
质 项 下 的 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 氟 胞 喀 喧 0. 1mg 
的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 , 照 有 关 物 质 项 下 的 色 
谱 条 件 试 验 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主 
峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 了 A) 测 定 , 在 286nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
245nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 溶解 并 
稀释 制 成 每 lml 中 约 含 氟 胞 喀 啶 1. 0mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 男 取 氢 尿 喀 啶 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶 
解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 高 效 液 相 
色谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 ， 
以 水 (用 0. 05moL/L 磷酸 溶液 调节 pH 值 至 3.5)- 甲 醇 (95 : 
5) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 265nm, 理 论 板 数 按 氟 胞 喀 啶 峰 计 算 
不 低 于 2000, 氟 胞 喀 喧 峰 与 氟 尿 喀 喧 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 取 对 照 溶 液 20pl 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 气 胞 喀 啶 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 
气 尿 喀 啶 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 含 
氟 尿 喀 啶 不 得 过 标示 量 的 0.2% ,其 他 杂质 峰 面积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶液 中 气 胞 喀 啶 峰 的 峰 面 积 (1. 0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 二 法 )， 
以 水 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
45 钟 时 , 取 溶 液 滤 过 , 取 续 滤液 用 水 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 氟 胞 喀 啶 10pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 玉 
A) ,在 276nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 氟 胞 喀 院 对 照 品 适 
量 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 10pg 
的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
80% ,应 符合 规定 。 

。261 。 
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毛毛 西林 钠 


其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 片 (0.25g 规格 ) 或 10 片 (0.5g 
规格 ) ,精密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适量 ( 约 相当 于 氛 胞 喀 喧 
0. 1g), 置 250ml 量 瓶 中 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 约 150ml, 振 摇 
使 氟 胞 喀 院 溶解 ,并 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 0. 1mol/L 
盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 玉 A) ,在 286nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 氟 胞 喀 啶 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 0. limol/L 盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 10ng 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 氛 胞 喀 啶 。 

【规格 】 (1) 0. 25g (2) 0.5g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 
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Fuliixilinna 


Flucloxacillin Sodium 


O 
H 
9 
CH N CHs 
加 HN CH 
tS HH HO 
N= O ， Hz 
F Cl 


Cis Hie CIFN; NaO:S。H2O 493.9 

本 品 为 (2S,5R,6R)-6-[[[3-(2- 握 -6- 气 茜 基 )-5- 甲 基 蜡 吗 
唑 -4- 基 ] 揪 基 ] 氢 基 ]-3,3- 二 甲 基 -7- 氧 代 -4- 硫 杂 -1- 氮 杂 二 环 
[3. 2. 0] 庚 烷 -2- 甲 酸 钠 一 水 合 物 。 按 无 水 物 计算 , 含 氟 氯 西 
林 (Cis Hi CIFN:OsS) 不 得 少 于 91.0%% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;有 引 湿 性 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶 , 在 甲醇 中 易 溶 ,在 乙醇 中 溶解 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WI E), 比 旋 度 
为 十 158" 至 十 168"。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 2mg, 加 水 0.05ml 和 硫酸 -甲醛 试 
液 ( 取 甲醛 溶液 2ml, 加 硫酸 100ml, 混 匀 )2ml, 混 匀 ,溶液 显 黄 
绿色 ,在 水 浴 中 加 热 1 分 钟 ,溶液 变 黄色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

《3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

(4) 本 品 显 钠 盐 鉴 别 (1) 的 反应 (附录 亚 ) 。 

【检查 】 结晶 性 取 本 品 少 许 ,依法 检查 (附录 区 D) ,应 
符合 规定 。 

酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 Iml 中 含 氟 氧 西林 0. 1g 的 溶 
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液 , 依 法 测定 (附录 WW H) ,pH 值 应 为 5. 0 一 7.0。 

溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 5 份 ,各 0. 6g, 分 别 加 水 5ml 溶 
解 后 ,溶液 应 澄清 ;如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 
比较 , 均 不 得 更 浓 。 

吸光 度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 1ml 中 含 氟 氯 西林 0. 1g 的 
溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A), 在 430nm 的 波长 
处 测定 ,吸光 度 不 得 大 于 0. 04。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 
制 成 每 lml 中 约 含 气 握 西林 1.0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 
人 勾 , 作 为 对 照 溶 液 ;精密 量 取 对 照 溶液 适量 ,用 流动 相 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5p8g 的 溶液 ,作为 灵敏 度 试验 溶液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 试验 , 量 取 灵敏 度 试验 溶液 20p1 
注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 主 成 分 峰 峰 高 的 信 噪 比 应 
大 于 5。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 6 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (1.0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 5 倍 (5.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 
对 照 溶液 主峰 面积 0. 05 倍 的 峰 忽 略 不计 。 

残留 溶剂 ”丙酮 .乙酸 乙 酯 .乙醇 与 甲醇 ” 取 本 品 约 
0. 3g, 精 密 称 定 ,置顶 空 瓶 中 ,精密 加 水 3ml 使 溶解 ,密封 , 作 
为 供 试 品 溶液 ;分 别 精密 称 取 各 溶剂 对 照 品 适量 ,加 水 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 丙 酮 0.5mg、 乙 酸 乙 酯 0. 5mg、 乙 醇 
0. 5mg 与 甲醇 0. 3mg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 3ml, 置顶 空 
中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 好 P 第 
二 法 ) 试 验 , 以 100% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 
的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ,起 始 温度 40C ,维持 6 分 钟 , 再 以 每 分 
钟 20% 的 速率 升温 至 120'C ,维持 5 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 
2007 ,检测 器 温度 为 250%C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80%C ,平衡 时 
间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶 液 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 甲醇 、 
乙醇 .丙酮 和 乙酸 乙 酯 顺序 出 峰 , 各 成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 
符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 , 记 
录 色 谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 含 丙 酮 .乙酸 乙 酯 .乙醇 与 
甲醇 均 应 符合 规定 。 

二 甲 基 甲 酰胺 ” 取 本 品 约 0.3g, 精 密 称 定 , 加 二 甲 亚 砚 
溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 30mg 溶液 , 摇 匀 ,作为 供 
试 品 溶液 ;精密 称 取 二 甲 基 甲 酰胺 对 照 品 适量 ,加 二 甲 亚 砚 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 26ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残 
留 溶剂 测定 法 (附录 姐 P 了 第 二 法 ) 试 验 ,以 5% 茶 基 -95% 二 是 
基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 , 柱 
温度 为 100%C ; 进 样 口 温度 为 200 ;检测 器 温度 为 250%C , 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 1p1, 分 别 注入 气相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 应 符合 规定 。 

2- 乙 基 己 酸 ” 取 本 品 ,依法 测定 (附录 WL), 不 得 过 
0.8% 。 

水 分 取 本 品 约 0. 3g, 照 水 分 测定 法 (附录 型 M 第 一 法 
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注射 用 氮 氨 西林 钠 


A) 测 定 ,含水 分 应 为 3.0%~4. 5%。 

可 见 异 物 ” 取 本 品 5 份 ,各 1. 0g, 加 微粒 检查 用 水 溶解 ， 
依法 检查 (附录 到 匡 ) ,应 符合 规定 ( 供 注射 用 ) 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 3 份 , 加 微粒 检查 用 水 制 成 每 Iml 
中 约 含 50mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 政 C) ,每 1. 0g 样品 中 ， 
含 10pm 及 10pm 以 上 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 
以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 ( 供 注射 用 ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 出 H 第 一 法 ), 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

细菌 内 毒素 ”有 取 本 品 ,依法 检测 (附录 姑 E), 每 1mg 氟 
氯 西林 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 35EU( 供 注射 用 ) 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 用 适宜 的 溶剂 溶解 后 ,转移 至 不 少 于 
500ml 的 0. 9%% 无 菌 所 化 钠 溶液 中 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 后 , 依 
法 检查 (附录 H) ,应 符合 规定 ( 供 注射 用 ) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -2. 7g/L 磷酸 二 和 毛 钾 溶液 (用 氧 氧 化 钠 溶液 
调节 pH 5.0)(25 : 75) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 225nm。 取 氟 
握 西 林 对 照 品 和 握 唑 西林 对 照 品 各 约 5mg, 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 取 20pl 注 入 液 相 色 谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 ,毛毛 西林 峰 与 氯 只 西林 峰之 间 的 分 离 度 应 
不 小 于 2.5。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 毛毛 西林 0. 1mg 的 溶液 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 氟 氯 西 林 对 照 品 适量 , 同 法 
测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 供 试 品 中 Ce HzrCIFN:OsS 含 量 。 

【类 别 ] 8 内 酰胺 类 抗生素 ,青霉素 类 。 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 | 

【制剂 】 (1) 气 握 西 林 钠 胶 训 (2) 注 射 用 气 毛 西林 钠 
(3) 注 射 用 阿 莫 西 林 钠 毛毛 西林 钠 


毛毛 西林 钠 胶 喜 


FulUxilinna Jiaonang 


Flucloxacillin Sodinm Capsules 


本 品 含 氟 握 西林 钠 按 氢 握 西林 (Ci HiyCIFN:OsS) 计 算 ， 
应 为 标示 量 的 92. 5%~107.5%。 

【性 状 】 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 适 量 , 加 
流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 气 握 西林 lmg 的 溶液 ， 
作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 
件 试验 , 取 对 照 溶 液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 敏 度 ， 


使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25% 。 精 密 量 取 供 试 
品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2.5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 
杂质 峰 , 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(1.0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 5 
倍 (5.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 0. 05 倍 的 杂质 峰 忽 略 不 计 。 

水 分 取 本 品 内 容 物 , 照 水 分 测定 法 (附录 妞 M 第 一 法 
A) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 5. 0%。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
20 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 溶出 
介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 气 握 西林 140pg 的 溶液 , 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 273nm 的 波长 处 测定 
吸光 度 ; 另 取 氟 氯 西林 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 溶出 介质 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 140pg 的 溶液 , 同 法 测定 , 计 
算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 -2. 7g/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 (用 氢 氧 化 钠 溶液 
调节 pH 值 至 5. 0)(25 : 75) 为 流动 相 ;检测 波长 为 225nm; 取 
气 握 西林 对 照 品 和 和 握 哗 西林 对 照 品 各 约 5mg, 置 同一 50ml 量 
瓶 中 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 20pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ,两 峰之 间 分 离 度 应 不 小 于 2. 5; 理 论 板 数 
按 氟 氯 西林 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 装 量 差 异 项 下 内 容 物 , 混 匀 ,精密 称 取 适 量 ， 
加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 氟 氯 西林 0. lmg 的 
溶液 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 20ul, 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 ; 另 取 氟 握 西林 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 
解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 毛毛 西林 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测 
定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 氟 握 西林 钠 。 

【规格 】 0. 25g( 按 Cis Hir CIFNsO;sS 计 ) 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 


注射 用 毛毛 西林 钠 
Zhusheyong FulUxilNinna 


Flucloxacillin Sodium for Injection 


本 品 为 氟 氯 西林 钠 的 无 菌 粉末 。 按 无 水 物 计 算 , 含 氛 氨 
西林 (Cis Hr CIFN;OsS) 不 得 少 于 91.0%; 按 平均 装 量 计算 ， 
含 毛毛 西林 (Cu Hi CIFN;OsS) 应 为 标示 量 的 95.0% 一 
105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 
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【鉴别 】 
结果 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 按 标示 量 
分 别 加 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 1g 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 
显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 
显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 2 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 
较 , 均 不 得 更 深 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 , 按 标示 量 加 微粒 检查 用 水 制 成 每 
lml 中 约 含 50mg 的 溶液 ,依法 检查 (( 附 录 区 C) ,标示 量 为 
1.0g 以 下 的 折算 为 每 1.0g 样品 中 含 10um 及 10um 以 上 微 
粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 
粒 ;标示 量 为 1.0g 以 上 (包括 1.0g) 的 每 个 供 试 品 容器 中 含 
10pm 及 10pm 以 上 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 以 
上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

酸度 .有 关 物 质 、 水 分 .细菌 内 毒素 与 无 菌 ” 照 氟 氯 西林 
钠 项 下 的 方法 检查 , 均 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 , 照 氟 氯 西林 钠 
项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 氛 氯 西林 钠 。 

【规格 】 按 Ce HClFN:OsS 计算 
《3)1. 0g 

【贮藏 】 


照 氛 氯 西 林 钠 鉴别 项 下 方法 试验 , 显 相 同 的 


(1)0.25g (2)0.58g 


密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 


注射 用 阿 莫 西林 钠 氟 毛 西 林 钠 


Zhusheyong Amoxicilinna FulIuxilinna 
Amoxicillin Sodium and Flucloxacillin 


Sodium for Injection 


本 品 为 阿 莫 西林 钠 与 毛毛 西林 钠 [ 阿 莫 西林 (Cu His NsO;S) 
与 氟 握 西林 (C's Hi CIFN; O; S) 标 示 量 之 比 为 1 : 1] 均 匀 混 
合 制 成 的 无 菌 粉末 。 按 无 水 物 计算 ,每 lmg 中 含 阿 莫 西 林 
(Ce HeNsOsS) 和 氟 毛 西林 (Ce Hi CIFN;O; SS) 分 别 不 得 少 于 
400pg 和 436xg。 按 平均 装 量 计算 , 含 阿 莫 西 林 (Cis His Ns Os S) 
和 毛毛 西林 (Ce Hi CIFN; Os S) 均 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
10.0%s 

【性 状 】》 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 , 具 引 湿性 。 

【鉴别 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 两 个 主峰 的 保留 时 间 应 分 别 与 对 照 品 溶液 相应 两 个 主峰 的 
保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 显 钠 盐 鉴 别 (1) 的 反应 (附录 亚 ) 。 

【检查 】 碱 度 。” 取 本 品 , 加 水 制 成 每 Iml 中 含 0. 1g 的 
溶液 ,依法 测定 (附录 YI H),pH 值 应 为 7.5 一 9 5。 

深 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 按 标示 量 分 别 加 水 
制 成 每 1ml 中 含 阿 莫 西 林 0. 1g 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 

。 264 。 


显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ;如 
显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 6 号 标准 比 色 液 (附录 区 A) 比 较 , 均 不 
得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 , 称 取 
适量 ,加 流动 相 A 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 阿 莫 西 林 和 
气 握 西林 分 别 为 1. 25mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 
取 供 试 品 溶液 适量 ,用 流动 相 A 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
阿 莫 西 林 和 毛毛 西林 各 25p8g 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 
效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;流动 相 A 为 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 5)- 乙 有 睛 (98 : 2)， 
流动 相 B 为 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 6. 5)- 乙 且 (55 : 45); 按 下 表 
进行 线性 梯度 洗 脱 ,流速 为 每 分 钟 1.0ml; 检 测 波长 为 
225nm。 阿 莫 西 林峰 及 氟 毛 西林 峰 与 其 相 邻 杂质 峰 的 分 离 
度 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 对 照 溶液 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 灵敏 度 溶液 。 量 取 20nl 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 主 成 分 峰 高 的 信 品 比 应 大 
于 5。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20pl1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 两 个 主峰 面积 之 
和 的 0.5 倍 (1.0%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 
两 个 主峰 面积 之 和 的 2.0 倍 (4.0%) , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
任何 小 于 灵敏 度 溶液 主峰 面积 的 峰 忽 略 不计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0 90 10 
7 90 10 
10 0 100 
18 0 100 
23 90 10 
30 90 10 


水 分 取 本 品 适量 , 照 水 分 测定 法 (附录 姗 M 第 一 法 A) 
测定 ,含水 分 不 得 过 4. 0%。 

不 溶性 微粒 。” 取 本 品 , 按 标示 量 加 微粒 检查 用 水 制 成 每 
lml 中 含 50mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 信 C) ,标示 量 为 1. 0g 
以 下 的 折算 为 每 1. 0g 样品 中 含 10pm 及 10pm 以 上 微粒 不 得 
过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 ;标示 
量 为 1.0g 以 上 (包括 1. 0g) 的 每 个 供 试 品 容 器 中 含 10pm 及 
1l0pm 以 上 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微 
粒 不 得 过 600 粒 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 贡 EE), 每 1mg 本 
品 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0.050EU。 

无 菌 。” 取 本 品 ,用 适宜 溶剂 溶解 后 ,全 部 转移 至 不 少 于 
500ml 的 0.9% 的 无 菌 握 化 钠 溶 液 中 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 后 ， 
依法 检查 (附录 居 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
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氨 省 酸 西 本 普兰 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 寿 烷 键 合 奎 
胶 为 填充 剂 ;流动 相 为 含 0.015moVL 十 二 烷 基 硫酸 钠 和 
0.03mol/L 无 水 栈 酸 钠 的 溶液 (用 冰 醋 酸 调节 pH 至 4.2)- 
甲醇 (80 : 20) ;流速 为 每 分 钟 1. 0ml; 检测 波长 为 225nm。 
阿 莫 西 林峰 及 氟 毛 西林 峰 与 其 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 , 加 磷酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 二 氧 钾 5.44g, 加 水 溶 
解 并 稀释 至 2000ml, 用 磷酸 或 8mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 
pH 至 5. 0) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 阿 莫 西 林 
和 和气 握 西林 各 0. 125mg 的 溶液 ,立即 精密 量 取 20ul 注 人 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 另 精密 称 取 阿 莫 西 林 对 照 品 与 
气 握 西林 对 照 品 各 适量 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积分 
别 计算 供 试 品 中 Cis His Ns O;S 和 Co Hi CIFNs OsS 的 
含量 。 

【类 别 】 8 内 酰胺 类 抗生素 ,青霉素 类 。 

【规格 】 (1) 0.5g (Cis His NO S 
Cis Hi CIFN; O; S 0. 25g) 
Cis His CIFN; O; $0. 5g) 
Co Hi CIFN: O; S 1. 0g) 
Co Hi CIFN; O; S1. 5g) 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 


0.25g 与 
(2)1. 0g(Cie His NsOsS 0.5g 与 
(3)2.0g(Cie His N3OsS 1.0g 与 
(4)3.0g(Cis His NsOsS 1.5g 与 


氨 溴 酸 西 本 普兰 
Qingxiusuan Xitaipulan 


Citaiopram Hydrobromide 


N- CH 
NC (9 0 bi 


Co Ha FN,O +» HBr 405. 30 

本 品 为 ( 士 )-1-[3-( 二 甲 氨基 )- 丙 基 ] -1-(4 - 气 茶 基 ))-1， 
3- 二 氢 -5- 氰 基 - 异 葵 并 呐 叶 氢 溴 酸 盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 
Czo HaFN:O。HBr 不 得 少 于 99.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 苦 。 

本 品 在 热 水 中 极 易 溶解 ,在 三 氧 甲烷 或 甲醇 中 易 溶 ,在 无 
水 乙醇 或 水 中 略 溶 ,在 无 水 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WY C) 为 185 一 188C 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 , 滴 加 高 锰 酸 钾 试 液 ， 
放置 片刻 ,紫红 色 褪 去 ,溶液 转 为 淡 黄 色 。 

《2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

《3) 本 品 的 水 溶液 显 溴 化物 的 鉴别 反应 (附录 亚 ) 。 
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【检查 】 旋光 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 25mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 VY E)， 
旋光 度 应 为 一 0. 20" 至 十 0. 20"。 

酸度 ” 取 本 品 0.2g, 加 水 10ml, 振 摇 使 溶解 ,依法 测定 
(附录 WH), pH 值 应 为 4. 5~6. 5。 

所 ” 取 本 品 约 10mg, 精 密 称 定 , 照 氟 检 查 法 (附录 如 E) 
测定 , 舍 气 量 应 为 4.2%~5. 2%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 , 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 1. 25mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 
量 , 用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 2. 5p8g 的 溶液 ， 
作为 对 照 溶液 ; 另 取 氢 溴 酸 西 本 普兰 对 照 品 约 5mg, 加 高 
碘 酸 钾 0. 1g 与 冰 醋 酸 2ml, 置 水 浴 中 加 热 回流 30 分 钟 , 取 
出 , 放 冷 ,加 水 5ml, 加 热 煮 沸 使 溶液 颜色 消退 , 放 冷 ,加 
20% 氧 氧化 钾 溶 液 3ml, 摇 匀 , 取 上 清 液 约 5ml, 加 流动 相 
稀释 至 25ml, 摇 匀 , 作 为 系统 适用 性 溶液 。 照 高 效 液 相 色 
谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 
以 0.1%% 醋 酸 盐 缓冲 液 ( 取 醋酸 钠 1g, 加 水 800ml 使 溶解 ， 
加 三 乙 胺 6ml, 播 匀 ,用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 4.6, 加 水 至 
1000m 了 DD)- 乙 膊 (80 : 20) 为 流动 相 ;检测 波长 为 239nms 柱 
温 为 45 。 取 系统 适用 性 溶液 20pl, 注 和 人 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 , 氢 溴 酸 西 本 普兰 峰 与 降解 产物 峰 ( 相 对 保留 时 
间 约 为 0.9) 的 分 离 度 应 大 于 1.8。 取 对 照 溶 液 20pl 注 入 
液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 
201pl, 分别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 
时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂 
质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0.1%)， 
各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 2.5 倍 
(0.5%%)。 

残留 溶剂 ”甲醇 .乙醇 丙酮. 异 丙 醇 .二 氯 甲 烷 、 正 已 
烷 、 乙 酸 乙 酯 .四 氧 叶 晴 .甲苯 与 茶 取 本 品 约 0. 3g, 精 密 称 
定 , 置 10ml 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 二 甲 亚 砚 3ml, 振 摇 使 溶解 ， 
密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 甲 醇 、 乙 醇 \ 丙 酮 . 异 丙 
醇 、 二 氯 甲烷 、 正 已 烷 、 乙 酸 乙 酯 .四 氢 叶 叶 . 甲 茶 与 茶 各 适 
量 , 加 二 甲 亚 砚 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 甲 醇 300pg、 
乙醇 500pg、 丙 酮 500pg、 异 丙 醇 500pkg、 二 氯 甲 烷 60pg\ 正 己 
烷 29pg、 乙酸 乙 酯 500pg、 四 和 氢 叶 师 72pg、 甲 茶 89yg 与 莱 
0. 2wg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 3ml, 置 10ml 顶 空 瓶 中 ,密封 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 第 二 法 ) 测 
定 ,以 6% 氰 丙 基 蔡 基 -94% 二 甲 基 育 硅 氧 烷 (DB-624 或 极 性 
相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 进 样 口 温 度 为 200 ; 
检测 器 温度 为 250Y ;起 始 温度 45C ,维持 10 分 钟 ,以 每 分 
钟 20C 的 速率 升温 至 120°C ,维持 3 分钟 ,再 以 每 分 钟 40'C 
的 速率 升温 至 200'C ,维持 5 分 钟 ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 85 ， 
平衡 时 间 为 25 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 色谱 峰之 
间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 
分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符 
。 265 。 
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合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妊 L) 。 

炽 灼 残 温 ” 取 本 品 1. 0g, 置 铂 卉 锅 中 ,依法 检查 (附录 九 
N) ,遗留 残渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 观 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 25g ,精密 称 定 ,加 冰 栈 酸 10ml 
与 醋 栈 50ml 振 摇 使 溶解 。 照 电位 滴定 法 (附录 而 A) ,用 高 所 
酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴定 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 
校正 。 每 1ml 高 氯 酸 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 40. 53mg 的 
Co HaFN:O。HBr。 

【类 别 】 抗 抑郁 药 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 

【制剂 】 氢 溴 酸 西 酌 普 兰 片 


氨 溴 酸 西 栈 普兰 
Qingxiusuan Xitaipulan Pian 


Citalopram Hydrobromide Tablets 


本 品 含 氢 溴 酸 西 栈 普 兰 按 西 殉 普兰 (Cx Hz FN:O) 计 算 ， 
应 为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白 色 
或 类 白色 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 显 有 机 氟 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

(3) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 水 振 摇 , 滤 过 ,滤液 显 溴 化物 的 
鉴别 反应 (附录 于 L)。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 流动 相 使 氢 
省 酸 西 栈 普 兰 溢 解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 氨 溴 酸 西 栈 普 
兰 1. 25mg 的 溶液 , 滤 过 ,了 到 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 :精密 量 
取 适 量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 2. 5pg 的 溶 
液 ,作为 对 照 溶液 。 另 取 氧 省 酸 西 栈 普 兰 对 照 品 约 5mg, 加 
高 碘 酸 钾 0. 1g 与 冰 醋 酸 2ml, 置 水 浴 中 加 热 回 流 30 分 钟 ， 
取出 , 放 冷 ,加 水 5ml, 加 热 煮 沸 使 溶液 颜色 消退 , 放 冷 ,加 
20% 氧 氧化 钾 溶 液 3ml, 摇 匀 , 取 上 清 液 约 5ml, 加 流动 相 
20ml 稀释 , 摇 匀 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 
(附录 V D) 试 验 , 用 辛 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 
0.1%% 酷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 醋酸 钠 1g, 加 水 800ml 使 溶解 ,加 三 
乙 胺 6ml, 摇 义 ,用 冰 醋 酸 调 节 pH 值 至 4.6, 加 水 至 
1000ml)- 乙 且 (80 : 20) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 239nm; 柱 温 
为 45'C。 取 系统 适用 性 溶液 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色 
谱 图 , 氢 溴 酸 西柳 普兰 峰 与 降解 产物 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 
0.9) 的 分 离 度 应 大 于 1.8。 取 对 照 溶液 20 岂 注入 液 相 色谱 
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仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20%。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 
对 照 溶液 主峰 面积 (0. 2%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 的 4 售 (0. 8%)。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 乌 200ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 , 超 声 15 分 钟 使 氢 溴 酸 西 栈 普 兰 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 含 量 测定 项 下 的 方法 测定 含 
量 , 应 符合 规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 液 ; 另 
取 氢 溴 酸 西 歌 普 兰 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 西 本 普兰 20kg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 。 
取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 , 照 含 量 测 定 项 下 的 方法 测定 , 计 
算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 ] A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 0.1% 醋酸 盐 缓 冲 溶液 ( 取 醋 酸 钠 1g, 加 水 
800ml 使 溶解 ,加 三 乙 胺 6ml, 摇 匀 , 用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 
4.6, 加 水 至 1000ml)- 乙 有 睛 (72 : 28) 为 流动 相 ;检测 波长 为 
239nm。 取 有 关 物 质 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20pi, 注 入 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 氧 省 酸 西 本 普兰 峰 与 降解 产物 峰 ( 相 对 
保留 时 间 约 为 0.9) 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 理 论 板 数 按 氢 省 
酸 西 栈 普 兰 峰 计算 不 低 于 3000。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 细 粉 适 
量 ( 约 相当 于 西 酰 普兰 20mg), 置 200ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 , 超 声 15 分 钟 使 氢 诈 酸 西 栈 普兰 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 10yl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 ; 另 取 氢 溴 酸 西 酌 普 兰 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 
并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 西 歌 普兰 0. 1mg 的 溶液 , 摇 
匀 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,结果 乘 以 0. 8004， 
即 得 。 

【类 别 】〗 同 氨 省 酸 西 本 普兰 。 

【规格 】 20mg( 按 Cx Hs; FN;O 计 ) 

【贮藏 】 密封 保存 。 


复方 卡 比 多 巴 片 
Fufang Kabiduoba Pian 
Compound Carbidopa Tablets 


本 品 含 卡 比 多 巴 (Cio His Nz Os) 与 左旋 多 巴 (Cs Hi NO;) 
均 应 为 标示 量 的 90. 0%~110. 0%。 
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【处 方 】 卡 比 多 巴 25g 
左旋 多 巴 250g 
辅料 适量 
制 成 1000 片 
【性 状 】 本 品 为 淡 蓝 色 片 。 
【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 


液 两 个 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 相应 两 主峰 的 保留 时 
间 一 致 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 卡 比 多 巴 20mg), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 25ml 与 水 25ml, 振 摇 
20 分 钟 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,作为 供 试 品 溶液 ; 
另 取 卡 比 多 巴 与 左旋 多 巴 对 照 品 适量 ,用 0. 1moML 盐酸 溶 
液 -水 -甲醇 (1 : 1 : 2) 制 成 每 1ml 中 含 卡 比 多 巴 0. 2mg 与 左 
旋 多 巴 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 ;吸取 上 述 两 种 溶液 各 
10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 丙酮 -三 氯 甲烷 - 正 
丁 醇 - 冰 醋酸 -水 (60 : 40 : 40 : 40 : 35) 为 展开 剂 ,展开 ,了 晾 
干 , 喷 以 功 三 酮 试 液 ,在 105 加 热 使 显 色 , 供 试 品 溶液 所 显 
两 个 主 斑点 的 颜色 和 位 置 应 与 对 照 品 溶液 相应 的 主 斑点 
一 致 。 

以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 
第 一 法 ) ,以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 750ml 为 溶出 介质 ,转速 为 
每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 , 照 
含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 续 滤液 20pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 卡 比 多 巴 和 左旋 多 巴 对 照 品 适 
量 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 
卡 比 多 巴 33pg 和 左旋 多 巴 330pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 
片 中 卡 比 多 巴 和 左旋 多 巴 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%， 
应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 磷酸 二 氢 钠 溶液 ( 取 磷 酸 二 氧 钠 11. 04g, 加 水 
950ml 使 溶解 , 加 0.024% 癸 烷 磺 酸 钠 1.3ml, 加 水 稀释 至 
1000ml, 用 磷酸 调节 pH 值 至 2.8) 为 流动 相 ; 检测 波长 为 
280nm。 理 论 板 数 按 卡 比 多 巴 峰 计算 不 低 于 1000, 卡 比 多 巴 
峰 与 左旋 多 巴 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适量 
( 约 相 当 于 左旋 多 巴 50mg)，, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 0.033mol/L 
磷酸 溶液 10ml, 微 热 使 卡 比 多 巴 与 左旋 多 巴 溶 解 , 放 冷 ,用 水 
稀释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl1 注入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 卡 比 多 巴 对 照 品 和 左旋 多 巴 对 照 品 ; 
量 , 同 法 制 成 每 1ml 中 约 含 卡 比 多 巴 50pg 和 左旋 多 巴 500pg 
的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 抗震 颇 麻 将 药 。 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 
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复方 克 者 唑 涂 膜 


复方 克 老 唑 涂 腊 
Fufang Kemeizuo Tumo 


Compound Clotrimazole Pigments 


本 品 含 克 霉 哗 (Cz Hiz CIN; ) 和 尿素 (CH Ni 〇 ) 均 应 为 标 
示 量 的 90.0%~110.0%。 


【处 方 】 
克 霉 只 200g 
尿素 748g 
基质 适量 
制 成 1000 管 
【性 状 〗】 本 品 为 类 白色 至 淡 棕 色 糊 状 物 。 
【鉴别 (1) 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 尿素 0.2g), 置 试管 


中 加 热 , 即 分 解 并 放出 氮气 ; 遇 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 ,能 使 变 
蓝 色 。 

(2) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 克 霉 只 20mg), 加 二 握 甲 烷 
4ml , 振 摇 30 分 钟 , 取 下 清 液 滤 过 ,滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 克 霉 只 对 照 品 , 加 二 氯 甲烷 制 成 每 lml 中 约 含 5mg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 
述 两 种 溶液 各 10nl ,分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 异 丙 
醚 为 展开 剂 ,并 在 展开 低 中 放 人 装 有 浓 氨 溶液 的 小 烧杯 使 氨 
燕 气 在 氏 内 饱和 ,展开 , 景 干 ,在 碳 蒸 气 中 显 色 , 供 试 品 溶液 所 
显 主 斑 点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 相同 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

以 上 (2) (3) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 二 葵 基 -(2- 氯 葵 基 ) 甲 醇 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 
于 克 霉 唑 10mg) ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 28ml, 置 
50C 水 浴 中 加 热 5 分 钟 ,时 时 振 摇 ,然后 取出 强烈 振 摇 5 分 
钟 ,加 水 12ml, 扬 匀 , 放 冷 , 用 70% 甲 醇 稀 释 至 刻度, 摇 匀 , 滤 
膜 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 另 取 二 茶 基 -(2- 氯 葵 基 ) 
甲醇 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 70% 甲 醇 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 lml 中 约 含 2ug 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10p1， 
分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 
与 二 葵 基 -(2- 氯 苯 基 ) 甲 醇 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 ,不 得 过 克 霉 唑 标示 量 的 1. 0%。 

其 他 ”应 符合 涂 膜 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 T)。 

【含量 测定 】 克 器 唑 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0. 05mol/L 磷酸 二 氧 钾 溶 液 (70 : 30) (用 
10% 磷 酸 调 节 pH 值 至 5.7 一 5.8) 为 流动 相 ;检测 波长 为 
215nm。 分 别 取 克 霉 唑 与 二 茶 基 -(2- 氯 茶 基 ) 甲 醇 适 量 , 加 
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复方 克 霍 唑 溶液 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


70% 甲 醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 克 恰 只 0. 04mg 和 二 茶 
基 -(2- 氯 茶 基 ) 甲 醇 0.03mg 的 溶液 , 取 10ml 注入 液 相 色谱 
仪 , 理 论 板 数 按 克 霉 唑 峰 计算 不 低 于 4000, 克 霉 唑 峰 与 二 葵 
基 -(2- 氯 茶 基 7 甲醇 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 

测定 法 “” 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 克 霉 唑 2mg) ,精密 称 定 ， 
置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 28ml, 置 50C 水 浴 中 加 热 5 分 钟 , 时 
时 振 播 ,然后 取出 强烈 振 播 5 分 钟 ,加 水 12ml, 播 匀 , 放 冷 ,用 
70% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 膜 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10p1， 
注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 克 霉 蛤 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 70% 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
0. 04mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

尿素 ”对照 品 溶液 的 制备 ” 取 尿 素 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 尿素 0. 5mg 的 
溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 尿素 50mg)， 
精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 50ml, 置 热 水 浴 中 加 热 使 
尿素 溶解 , 放 冷 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 膜 滤 过 , 取 续 滤 
液 作为 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 3ml, 分 
别 置 25ml 量 瓶 中 ,各 精密 加 对 二 甲 氨基 葵 甲 醛 溶 液 ( 取 对 二 
甲 氨基 葵 甲 醛 2g, 加 乙醇 96ml 与 盐酸 4ml 使 溶解 , 即 得 ) 
10ml, 用 乙醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,上 暗 处 放置 15 分 钟 , 必 要 时 滤 
过 ,立即 照 此 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 420nm 的 波 
长 处 测定 吸光 度 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 真菌 药 。 

【贮藏 】 密封 ,阴凉 干燥 处 保存 。 

曾 用 名 : 克 轿 唑 涂 膜 


复方 克 老 唑 溶液 
Fufang Kemeizuo Rongye 


Compound Clotrimazole Solution 


本 品 含 克 心 哄 (Cos Hiz CIN: ) 薄荷 脑 (Co Ho O)、 苯 酚 
(Cs HeO) 、 二 甲 基 亚 硕 [L(CHs: ):SO] 均 应 为 标示 量 的 90. 0%~ 
110.0%。 


【处 方 】 
克 血 唑 20g 
苯酚 10g 
薄荷 脑 2g 
二 甲 基 亚 硕 20g 
乙醇 适量 
制 成 1000ml 
【性 状 〗 本 品 为 无 色 至 微 黄色 的 澄清 液体 。 
【鉴别 (1) 取 本 品 0. 5ml, 置 水 滩 上 蒸 干 ,残渣 加 硫酸 


lml 溶解 后 , 显 栖 黄 色 , 加 水 3ml 稀释 后 显 白色 ,再 加 硫酸 
。，268 ， 


3ml, 复 显 橙黄 色 。 

(2) 取 本 品 10ml, 置 水 浴 上 燕 干 ,加 水 5ml 使 茶 酚 溶解 
后 , 滤 过 ,滤液 加 三 氯 化 铁 试 液 1 滴 , 即 显 蓝 紫色 。 

(3) 在 克 霉 唑 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 在 苯酚 、 二 甲 基 亚 硕 .薄荷 脑 含 量 测定 项 下 记录 的 色 
谱 图 中 , 供 试 品 溶 液 各 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 相应 
各 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 取 本 品 ,依法 测定 (附录 区 H),pH 值 
应 为 6.0 一 7.0。 

二 苯 基 -(2- 氯 葵 基 )- 甲 醇 ”精密 量 取 本 品 1ml, 置 100ml 
量 瓶 中 ,用 70%% 甲 醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 二 葵 基 -(2- 氯 葵 基 ) 甲 醇 对 照 品 ,精密 称 定 , 用 70% 甲 醇 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 2ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 
试 品 溶液 各 10 由 ,分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 , 供 试 品 
溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 二 苯 基 -(2- 氯 苯 基 ) 甲 醇 保 留 时 间 一 
致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ,不 得 过 克 规 唑 标示 量 的 
1.0%。 

乙醇 量 

装 量 ” 取 本 品 , 照 最 低 装 量 检查 法 (附录 并 F) 检 查 , 应 符 
合 规 定 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 10ml, 加 恒温 至 45 的 pH 7.0 无 
菌 毛 化 钠 - 蛋 白 肪 缓冲 液 至 100ml, 均匀 分 散 后 , 制 成 1 : 10 
的 供 试 液 。 取 lml 供 试 液 ,薄膜 过 滤 , 再 用 700ml pH 7. 0 无 
菌 握 化 钠 -蛋白 腑 缓冲 液 分 次 冲洗 滤 膜 ,取出 滤 膜 , 菌 面 朝 上 
贴 于 营养 琼脂 培养 基 或 玫瑰 红 钠 琼脂 培养 基 平板 上 培养 , 进 
行 组 菌 、 霉 蕊 及 酵母 菌 数 计 数 检 查 ; 另 取 10ml 供 试 液 , 吉 人 不 
少 于 200ml 的 营养 肉 汤 培 养 基 和 胆 盐 乳糖 培养 基 中 ,依法 ( 附 
录 针 J) 进 行 铜绿 假 单 胞 菌 的 控制 菌 检查 ,应 符合 规定 ; 另 取 
10ml 供 试 液 , 加 入 不 少 于 500ml 的 营养 肉 汤 培 养 基 和 培养 基 
中 ,依法 (附录 和 贡 了 进行 金黄 色 葡 萄 球菌 的 控制 菌 检 查 ,应 符 
合 规定 。 

【含量 测定 】 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 0. 05mol/L 磷酸 二 氨 钾 溶液 (70 : 30) (用 
10% 磷 酸 溶液 调节 pH 值 至 5. 7 一 5. 8) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 
215nm。 分 别 取 克 霉 唑 与 二 葵 基 -(2- 氯 苯 基 ;甲醇 适量 ,用 
70%% 甲 醇 溶解 制 成 每 lml 中 含 克 霉 哗 0. 04mg 和 二 苯 基 -(2- 
毛茶 基 ) 甲 醇 0. 03mg 的 溶液 , 取 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ,理论 
板 数 按 克 竹 唑 峰 计算 不 低 于 4000, 克 和 性 唑 峰 与 二 茶 基 -(2- 氯 
葵 基 ) 甲 醇 峰 间 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 

测定 法 “精密 量 取 本 品 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 70% 甲 
醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 70 入 
甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10nl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 录 


应 为 80% 一 90% (附录 砚 E)。 必 要 时 将 样品 


克 才 唑 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 
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色谱 图 ; 另 取 克 性 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 70% 甲 醇 溶解 
并 定量 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 04mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

苯酚 ”二 甲 基 亚 砚 薄荷 脑 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 键 合 交 联 聚 乙 二 醇 
(PEG-20M) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 (30m X 0.53mm,1. 0pm)， 
程序 升温 ,起 始 温度 为 120'C ,维持 4 分 钟 后 ,以 每 分 钟 20'C 
的 速率 升温 至 2007 ,维持 5 分 钟 ;检测 器 温度 为 250'C ; 载 气 
流速 为 每 分 钟 5ml; 进 样 口 温度 为 200"C ; 进 样 体积 为 1pl。 理 
论 板 数 按 薄 荷 脑 峰 计算 不 低 于 80 000。 二 甲 基 亚 碘 峰 与 薄荷 
脑 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

校正 因子 的 测定 ” 取 蔡 适量 ,用 乙醇 溶解 并 稀释 成 每 
lml 约 含 2. 0mg 的 溶液 ,作为 内 标 溶液 。 另 取 薄 荷 脑 对 照 品 
10mg, 茶 酚 对 照 品 50mg, 二 甲 基 亚 硕 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 50ml 
量 瓶 中 ,加 乙醇 适量 使 溶解 ,再 精密 加 入 内 标 溶液 5ml, 用 乙醇 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 1 岂 注 人 气相 色谱 仪 ,计算 校正 因子 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 和 内 标 溶液 各 5ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 1pl 注 和 人 气相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 , 按 内 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 真菌 药 。 

【贮藏 】 密封 ,在 阴凉 处 保存 。 


照 气相 色谱 法 (附录 VV E) 


复方 利 血 平 毛茶 蝶 啶 片 
Fufang Lixueping Anbendieding Pian 


Compound Reserpine and Triamterene Tablets 


本 品 含 硫酸 双 肝 屈 嗪 (Cs He Ne。H:SO,)、 氧 氯 哮 嗪 
(C Hs CIN; OO; S;)、 氨 茶 蝶 啶 (Cis Hu Ni)、 利 血 平 (Css Hyo N;O,) 
均 应 为 标示 量 的 90. 0%~110.0%。 


【处 方 】 利 血 平 0. lg 
氢 氯 噬 唆 12. 5g 
硫酸 双 有 则 屈 哄 12.5g 
氨 苯 蝶 喧 12. 5g 
辅料 适量 
制 成 1000 片 
【性 状 〗 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 黄色 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 1 片 的 量 ), 加 水 


10ml, 振 摇 3 分 钟 , 滤 过 , 取 滤 液 2ml, 加 碱 性 碘 化 汞 钾 试 液 , 即 
产生 棕 黑色 沉淀 ; 另 取 滤 液 2ml, 加 三 氯 化 铁 试 液 , 即 显 蓝 色 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 1 片 的 量 ), 加 丙酮 10ml， 
振 摇 3 分 钟 , 滤 过 ,滤液 置 水 洽 上 蒸 干 ,残渣 加 氧 氧 化 钠 试 液 
3ml, 煮 沸 2 分 钟 , 放 冷 (必要 时 滤 过 ), 加 盐酸 使 叶酸 性 ,加 
1% 亚 硝酸 钠 溶 液 1ml, 摇 匀 , 加 2% 氨基 磺 酸 铵 溶液 Iml, 播 
名 ,加 0.5%% 变 色 酸 溶液 1ml 与 醋酸 钠 试 液 1ml, 显 红色 。 
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复方 利 血 平 氨 茶 蝶 啶 片 


(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 分 别 与 利 血 平 . 氢 毛 只 嗪 .硫酸 双 肘 届 嗪 、 氨 茶 蝶 
啶 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 含量 均匀 度 利 血 平 避 光 操作 。 取 本 品 1 
片 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 50% 乙 且 溶 液 适量 ,超声 处 理 使 利 血 
平 溶解 , 放 冷 ,用 50% 乙 膊 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,离心 , 取 上 
清 液 照 利 血 平 含 量 测定 项 下 的 方法 测定 含量 ,限度 为 土 20%， 
应 符合 规定 (附录 XX E)。 

硫酸 双 肝 届 嗪 、 氢 氯 唆 嗪 、 氨 葵 蝶 啶 ” 取 本 品 1 片 , 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 15 儿 乙 且 溶 液 30ml， 照 硫酸 双 腊 届 唆 、 氨 氯 
螺 嗪 、 氨 茶 蝶 啶 含量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 超 声 处 理 30 分 钟 使 
硫酸 双 和 及 屈 嗪 溶解 起 ,依法 测定 硫酸 双 愤 屈 哄 、 氧 氯 嗪 、 氮 
葵 蝶 啶 含量 ,应 符合 规定 (附录 XE) 。 

深 出 度 ” 氢 氯 噬 哄 、 氨 葵 蝶 啶 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 
(附录 六 C 第 二 法 ), 以 0.1mol/L 盐酸 溶液 900ml 为 溶出 介 
质 ,转速 为 每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 
10ml, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 氢 氯 时 嗪 和 和 氨 茶 
蝶 喧 对照 品 各 约 12. 5mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 
2ml 与 溶出 介质 适量 ,超声 处 理 使 溶解 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 精 密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 
刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 各 20Al, 照 硫 
酸 双 肝 届 嗪 、 氢 氯 嗪 、 氨 葵 蝶 啶 含量 测定 项 下 的 方法 测定 ， 
计算 每 片 中 氢 氯 吵 嗪 和 氨 茶 蝶 啶 的 溶出 量 。 跟 度 均 为 标示 量 
的 70% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I A)。 

【含量 测定 】 利 血 平 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 
测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 0. 01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 
至 2.7)- 乙 有 睛 (50 : 50) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 268nm。 理 论 板 
数 按 利 血 平 峰 计算 不 低 于 3000, 利 血 平 峰 与 其 他 色谱 峰 的 分 
离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 避 光 操作 。 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 
称 取 细 粉 适量 ( 约 相当 于 利 血 平 0. 25mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
乙 且 5ml, 超 声 使 利 血 平 溶解 ,用 50%% 乙 且 称 释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 利 血 平 对 照 品 10mg, 精密 称 定 , 置 200ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 
5ml, 超 声 处 理 使 溶解 ,用 50% 乙 且 稀 杰 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 
取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 50%% 乙 且 稀 释 至 刻度 , 揪 匀 ,作为 
对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

硫酸 双 肝 届 呈 、 氢 氨 星 吧 、 氨 葵 蝶 啶 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 
(附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,流动 相 A 为 0.01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 溶 液 ( 用 磷酸 
调节 pH 值 至 2.7) ,流动 相 了 为 乙 有 睛 ;流速 为 每 分 钟 1. 0ml， 
按 下 表 进 行 线性 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 316nm。 理 论 板 数 按 
硫酸 双 脐 届 嗪 峰 计 算 不 低 于 4000。 
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复方 氨基 酸 注 射 液 (18AA) 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%%) 流动 相 B(%) 
0 82 18 
20 82 18 
30 67 33 
35 67 33 
40 82 18 


测定 法 ”精密 称 取 利 血 平 含 量 测定 项 下 的 细 粉 适量 ( 约 
相当 于 硫酸 双 昼 届 嗪 12. 5mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 15%% 乙 且 
30ml, 超 声 处 理 30 分 钟 使 硫酸 双 肝 届 嗪 溶解 ,再 加 乙 且 
15ml, 超 声 处 理 20 分 钟 使 氨 氯 叶 嗪 与 氨 茶 蝶 啶 溶解 , 放 冷 ,用 
乙 膊 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,离心 ,精密 量 取 上 清 液 5ml, 置 10ml 
量 瓶 中 ,用 混合 溶液 10. 02mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 溶 液 ( 用 磷酸 调 
节 pH 值 至 2.7)- 乙 且 (85 : 15)] 稀 释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 , 精 
密 量 取 续 滤液 10pl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 另 取 硫 酸 
双 朋 届 嗪 、 氨 氨 纵 嗪 、 氨 葵 蝶 啶 对 照 品 各 12. 5mg, 精密 称 定 , 同 
法 制 成 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 高 血压 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


复方 氨基 酸 注射 液 (18AA) 


Fufang Anjisuan Zhusheye (18AA) 
Compound Amino Acid Injection (18AA) 


本 品 为 18 种 氨基 酸 与 山梨 醇 配制 而 成 的 灭 菌 水 溶液 。 
除 胱 氨 酸 外 , 含 其 余 各 种 氨基 酸 均 应 为 标示 量 的 80.0% ~ 
120.0%% 。 含 山梨 醇 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 110.0%% 。 


【处 方 】 
5% 12% 
及 氨 酸 (C; Hs NO;) 1. 00g 2. 40g 
丝氨酸 (Cs H NO;) 1. 00g 2. 40g 
丙 氨 酸 (C: H NO; ) 2. 00g 4. 80g 
异 亮 氨 酸 (Ce His NO;) 3.52g 8.45g 
亮 氨 酸 (Ce Hi NO;) 4. 90g 11. 76g 
门 冬 氨 酸 (C, Hi NO4 ) 2.50g 6.00g 
酷 氨 酸 (Cs HiNO:) 0.25g 0.60g 
谷 氨 酸 (Cs Hs NO,) 0.75g 1. 80g 
茶 丙 氨 酸 (Cs Hi; NO,) 5. 33g 12. 80g 
盐酸 精 氨 酸 (Ce Hu NO ， HCLD 5. 00g 12. 00g 
盐酸 赖 氨 酸 (CesHN:O,，HCD 4. 30g 10. 32g 
纺 氨 酸 (Cs Hi NO;) 3.60g 8.64g 
苏 氨 酸 (C, Hs NO;) 2.50g 6.00g 
盐酸 组 氨 酸 (Cs Hs N30; ， HCl. HzO) 2. 50g 6. 00g 
色 氨 酸 (Cu Hi NO:) 0.90g 2.16g 
甲 硫 氨 酸 (Cs Hi 1 NO,S) 2.25g 5.40g 
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胱 氨 酸 (Cs Hi; Ns OsS; ) 0. 10g 0. 24g 
甘氨酸 (Cs Hs NO;) 7. 60g 18. 24g 
山梨 醇 (Ce HuOe) 50.00g 50.00g 
亚 硫 酸 氧 钠 (NaHSO, ) 0.4g 或 0.5g 0.5g 
注射 用 水 适量 适量 
全 量 1000ml 1000ml 
【性 状 】 本 品 为 无 色 至 微 黄色 的 澄明 液体 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 1ml, 加 水 10ml, 摇 匀 , 加 节 三 酮 约 


3mg, 加 热 , 溶 液 显 蓝 紫 色 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 中 各 种 
氨基 酸 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 相应 各 氨基 酸 峰 的 保 
留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 lml, 加 新 制 的 10% 儿 茶 栈 溶液 3ml, 摇 匀 ,加 
硫酸 6ml, 即 显 粉 红色 。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.0 一 7.0( 附 录 如 H)。 

透 光 率 ” 取 本 品 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 寺 A)， 
在 430nm 的 波长 处 测定 透 光 率 ,不 得 低 于 97. 0%。 

亚 硫 酸 氢 钠 精密 量 取 本 品 适 量 , 用 0.01% 乙 二 胺 四 酷 
酸 二 钠 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 亚 硫 酸 氢 钠 lg 的 溶 
液 , 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 亚 硫酸 氧 钠 对 照 品 适 量 , 用 
0.01% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶 液 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 
约 含 1pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 
照 品 溶液 各 10ml, 分 别 置 50ml 具 塞 试管 中 ,依次 加 入 0.05% 
碱 性 品 红 盐酸 溶液 ( 取 碱 性 品 红 0. 1g, 加 盐酸 10ml 溶解 ,加 水 
至 200ml)lml 和 0. 3% 甲 醛 溶液 ( 取 甲 醛 溶液 2ml, 加 水 稀释 至 
250ml)1lml, 摇 匀 , 在 37 水浴 中 加 热 10 分 钟 ,取出 , 放 冷 。 另 
取 0.01% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶 液 10ml, 同 法 操作 ,作为 空白 溶 
液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) ,在 560nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ,计算 。 含 亚 硫 酸 氧 钠 不 得 过 标示 量 的 110. 0%。 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 区 G) ,渗透 
压 摩尔 浓度 应 为 691 一 845mOsmol/kg( 浓 度 为 5% 的 规格 )， 
1391 一 1701mOsmol/kg( 浓 度 为 12% 的 规格 )。 

异常 毒性 取 本 品 (或 取 本 品 , 用 灭 菌 注射 用 水 稀释 制 成 
含 总 氨基 酸 6%% 的 稀释 液 ) ,依法 检查 (附录 贡 C), 按 静脉 注 
射 法 缓慢 注射 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 E) ,每 Iml 本 品 
中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

降 压 物质 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 G) ,剂量 按 猫 体重 
每 lkg 注射 0. 5ml, 应 符合 规定 。 

无 菌 ” 取 本 品 ,经 薄膜 过 滤 法 处 理 , 以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 , 依 法 检查 (附录 对 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 氨基 酸 取 本 品 ,用 适宜 的 氨基 酸 分 析 仪 
或 高 效 液 相 色 谱 仪 进行 分 离 测定 ; 另 取 相 应 的 氨基 酸 对 照 品 ， 
制 成 相应 浓度 的 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 
计算 各 种 氨基 酸 的 含量 。 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 


htt p: //www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


如 不 能 同时 测定 色 氨 酸 的 含量 时 , 按 以 下 方法 测定 。 

色 氨 酸 精密 量 取 本 品 2ml, 置 100ml 量 瓶 中, 加 
0. lmol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 
另 精密 称 取 色 和 氨 酸 对 照 品 和 酪 氮 酸 对 照 品 适量 ,分 别 加 
0. 1mol/L 氧 氧化 钠 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 色 氨 
酸 18. 0pg 和 酪 氨 酸 5. 0pg 的 溶液 , 摇 匀 ,分别 作为 对 照 品 溶液 
(1) 与 对 照 品 溶液 (2) , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 RN A), 取 
对 照 品 溶液 (2) ,以 280nm 为 测定 波长 (az ) ,在 303nm 波长 附 
近 ( 每 间隔 0. 2nm) 选 择 等 吸光 度 点 波长 及 参 比 波长 (hi)。 要 
求 AA 一 A,, -A 一 0, 再 在 Xi 与 入 波长 处 分 别 测定 对 照 品 溶 
液 (1) 与 供 试 品 溶液 的 吸光 度 , 求 出 各 自 的 吸光 度 差 值 (AA)， 
计算 。 

山梨 醉 ”精密 量 取 本 品 5ml, 加 至 离子 交换 柱 内 (交换 柱 
内 径 为 10mm、 高 度 为 25cm, 内 填 经 转型 并 处 理 至 中 性 的 钠 
型 磺 酸 盐 阳 离子 交换 树脂 约 10g) ,以 每 分 钟 1. 5 一 2. 0ml 的 
流速 通过 柱 。 收 集 流 出 液 于 250ml 量 瓶 中 ,再 用 水 洗 柱 三 次 ， 
每 次 10ml, 最 后 用 水 60ml 快 洗 ,合并 洗 液 与 流出 液 , 用 水 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 

测定 法 ”精密 量 取 上 述 供 试 品 溶 液 5ml, 置 碘 瓶 中 ,精密 
加 入 高 碘 酸 钠 硫 酸 溶液 [ 取 硫 酸 溶液 (1 一 20)80ml 与 已 用 硫 
酸 酸化 的 高 碘 酸 钠 溶液 (1-~1000)120ml, 混 匀 ]50ml, 置 水 浴 
上 加 热 15 分 钟 , 放 冷 。 加 碘化钾 1g, 密 塞 , 放 置 5 分 钟 ,用 硫 
代 硫 酸 钠 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴 定 , 至 近 终 点 时 ,加 淀粉 指示 
液 2ml, 继 续 滴定 至 蓝 色 消失 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校 
正 。 每 1ml 的 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 
0. 9109mg 的 Cs Hi Oe。 

【类 别 】 氨基 酸 类 药 。 

【规格 】 按 总 氨基 酸 计 
25g (3)250ml : 30g 

【贮藏 】 密闭 保存 。 

注 :渗透 压 摩尔 浓度 的 测定 用 标准 溶液 的 制备 分别 精 
密 称 取经 500~650'C 和 干燥 40 一 50 分 钟 并 置 干 燥 器 (硅胶 ) 中 
放 冷 的 基准 氯 化 钠 1. 592g、3. 223g、6. 437g, 各 加 水 使 溶解 并 
稀释 至 100ml, 摇 匀 (渗透 压 摩尔 浓度 分 别 为 500、1000、 
2000mOsmol/kg) 。 

测定 浓度 为 5% 的 规格 的 样品 时 用 500、1000mOsmol/kg 
标准 溶液 校正 仪器 ;测定 浓度 为 12% 的 规格 的 样品 时 用 1000、 
2000mOsmol/ kg 标准 溶液 校正 仪器 。 


(1)250ml : 12. 5g (2)500ml: 


复方 氨基 酸 注射 液 (18AA- 了 ) 
Fufang Anjisuan Zhusheye (18AA- |) 
Compound Amino Acid Injection (18AA-T) 


本 品 为 18 种 氨基 酸 与 钾 、 钠 、 钙 、 镁 等 无 机 盐 配 制 而 成 的 
灭 菌 水 溶液 , 除 盐 酸 半 胱 氨 酸 外 , 含 酷 氨 酸 应 为 标示 量 的 
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复方 氨基 酸 注 射 液 (18AA- 工 ) 


80.0% 一 120.0% ,其 余 各 种 氨基 酸 均 应 为 标示 量 的 85.0%% 一 
115.0% , 含 钠 (Na) 应 为 45 一 55mmoML, 钾 (K) 应 为 18 一 
22mmol/IL, 钙 (Ca) 应 为 2.2 一 2.8mmolML, 镁 (Mg) 应 为 1.3 一 
1.7mmol/L, 氯 化 物 以 氯 (CD 计 应 不 得 过 60mmol/L。 


【处 方 】 

谷 氨 酸 (Cs Hs NO,) 0g 
且 氨 酸 (Cs Hs NO;) lg 
丝氨酸 (Cs H NO;) 5g 


茶 丙 毛 酸 (Cs, Hi NO;) 
亮 氨 酸 (Cs His NO;) 
妥 氨 酸 (Cs Hi NO;) 
门 冬 氨 酸 (Cs Hz; NO ) 
异 亮 氨 酸 (Ce H NO;,) 


OO 
oa 


盐酸 赖 氨 酸 (Cs His N;O; .， HC1) 9g 
精 氨 酸 (Ce H NsO;) 3g 
苏 氨 酸 (Cs Hs NO;) 0g 
丙 氨 酸 (C; Hi NO;) 0g 
组 氨 酸 (Ce HyN3:O:) 4g 
甘氨酸 (Cs Hs NO;) lg 
甲 硫 氨 酸 (Cs Hu NO;S) 9g 
盐酸 半 胱 氨 酸 (C; HNO:S.。 HCl. H:O) 0.145g 
色 氮 酸 (Cia Hiz N;O;) 1.0g 
酷 氨 酸 (Cs HiNO: ) 0. 5g 
氯 化 钙 (CaCl: .2H:O) 0. 368g 
氯 化 钊 (KClD) 0. 375g 
硫酸 镁 (MgSO,， 7H;O 〇 ) 0. 37g 
氢 氧 化 钠 (NaOH) 2.0g 
氢 氧 化 钾 (KOH) 0. 84g 
焦 亚 硫酸 钠 (Naz SO;:) 0. 3g 
注射 用 水 适量 
全 量 1000ml 
【性 状 〗】 本 品 为 无 色 至 微 黄色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 1ml, 加 水 10ml, 播 匀 , 加 节 三 酮 约 


3mg, 加 热 ,溶液 显 蓝 紫色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 中 各 种 
氨基 酸 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 相应 各 氨基 酸 峰 的 保 
留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 4ml, 置 试管 中 ,加 15% 碳 酸 钾 溶液 4ml, 加热 
至 沸 , 滤 过 , 取 滤 液 4ml, 加 焦 锁 酸 钾 试 液 4ml, 加 热 至 沸 , 置 冰 
水 中 冷却 ,用 玻 棱 摩擦 试管 内 壁 , 应 有 致密 的 沉淀 生成 。 

(4) 取 本 品 2ml, 加 0.1%% 四 葵 硼 钠 溶液 lml 与 稀 醋 酸 
0. 5ml, 即 生成 白色 沉淀 。 

(5) 取 本 品 2ml, 显 钙 盐 鉴别 (2) 的 反应 (附录 型 )。 

(6) 取 本 品 2ml, 显 氯 化 物 鉴别 (1) 的 反应 (附录 正 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.0~5.4( 附 录 VY H)。 

透 光 率 ” 取 本 品 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A)， 

» 271 。 
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复方 氨基 酸 注 射 液 (18AA- 工 ) 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


在 430nm 的 波长 处 测定 透 光 率 ,不 得 低 于 95.0%。 

焦 亚硫酸钠 ”亚硫酸钠 对 照 溶 液 的 制备 ”精密 称 取 无 水 
亚硫酸钠 (必要 时 照 无 水 亚硫酸钠 含量 测定 项 下 方法 标定 ) 
0. 440g, 用 0.04% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶 液 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0.44mg 的 溶液 (相当 于 每 lml 中 含 NasSsOs 
0. 33mg; 临 用 新 制 ) 。 

测定 法 ”精密 量 取 酸性 品 红 溶液 (精密 称 取 酸 性 品 红 
0. 34g, 加 硫酸 1ml, 加 水 溶解 使 成 1000ml,7 天 内 使 用 )5ml， 
共 2 份 ,分 别 置 甲 . 乙 两 个 50ml 量 瓶 中 ,各 加 入 醋酸 赴 缓 冲 液 
( 取 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 0.4g、 醋 酸 钠 136. lg 与 冰 栈 酸 57ml， 
加 水 溶解 使 成 1000m 了 ) 约 40ml, 甲 瓶 中 精密 加 入 亚硫酸钠 对 
照 溶液 2ml, 乙 瓶 中 精密 加 入 本 品 2ml, 用 醋酸 盐 缓 冲 液 稀释 
至 刻度 , 播 匀 ,放置 25 分 钟 , 立 即 以 醋酸 盐 缓冲 液 为 空白 , 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) ,在 549nm 的 波长 处 测定 
吸光 度 , 乙 瓶 中 溶液 的 吸光 度 应 不 低 于 甲 瓶 中 溶液 的 吸光 度 。 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 , 依 法 测定 (附录 区 G) ,渗透 压 
摩尔 浓度 应 为 531~719mOsmol/kg。 

异常 毒性 取 本 品 (或 取 本 品 , 用 灭 菌 注射 用 水 稀释 制 成 
含 总 氨基 酸 6% 的 稀释 液 ) ,依法 检查 (附录 并 C), 按 静脉 注 
射 法 缓慢 注射 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 洒 FE) ,每 1ml 本 品 
中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

降 压 物质 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 G) ,剂量 按 猎 体重 
每 1kg 注射 0. 5ml, 应 符合 规定 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 经 薄膜 过 滤 法 处 理 , 用 pH 7.0 蛋白 肛 - 氧 
化 钠 缓冲 液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 300ml) ,以 金黄 色 葡 萄 球 
菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I B)。 

【含量 测定 】 氨基 酸 ” 取 本 品 ,用 适宜 的 氨基 酸 分 析 仪 
或 高 效 液 相 色谱 仪 进行 分 离 测定 ; 另 取 相应 的 氨基 酸 对 照 品 ， 
制 成 相应 浓度 的 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 以 峰 面积 计算 各 种 
氨基 酸 的 含量 。 

如 不 能 同时 测定 色 氨 酸 含量 时 , 按 以 下 方法 测定 。 

色 氨 酸 精密 量 取 本 品 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
0. 1mol/1 氢 氧 化 钠 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 
另 精密 称 取经 105 人 干燥 3 小 时 的 色 氨 酸 和 酷 氨 酸 对 照 品 适 
量 , 分 别 加 0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 溶解 并 定量 稀释 成 每 1ml 
中 约 含 色 氨 酸 18. 0yg 和 酷 氨 酸 5. 0ng 的 溶液 , 摇 匀 ,分 别 作 
为 对 照 品 溶液 (1) 与 对 照 品 溶液 (2) , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 区 A), 取 对 照 品 溶液 (2) ,以 280nm 为 测定 波长 (Xs)， 
在 303nm 波长 附近 (每 间隔 0. 2nm) 选择 等 吸光 度 点 波长 及 
参 比 波长 1)。 要 求 A4A 二 A, -4 一 0, 再 在 ja 与 波长 处 
分 别 测定 对 照 品 溶液 (1) 与 供 试 品 溶液 的 吸光 度 , 求 出 各 自 的 
吸光 度 差 值 (AA) ,计算 。 

钠 ”对照 品 溶液 的 制备 ” 取 在 130C 干燥 至 恒 重 的 氯 化 
钠 约 1. 27g, 精 密 称 定 , 置 500ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 
刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 适量 ,用 水 稀释 ,分 别 制 成 每 lml 中 约 含 
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钠 2.0.4.0.6.0.8.0kg 的 溶液 , 摇 匀 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 lml, 置 200ml 量 瓶 
中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 义 。 

测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 , 照 原子 吸收 分 光 
光度 法 (附录 DD 含量 测定 法 第 一 法 ) ,在 589nm 的 波长 处 测 
定 ,计算 。 

钾 ”对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 在 130C 干 燥 至 便 重 的 氧化 
钾 约 1. 14g, 精 密 称 定 , 置 1000ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 适量 ,用 水 稀释 ,分 别 制 成 每 1ml 中 约 含 
钾 6.0、12.0、18.0、24. 0pg 的 溶液 , 摇 色 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 

测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 , 照 原子 吸收 分 光 
光度 法 (附录 DD 含量 测定 法 第 一 法 ) ,在 766. 5nm 的 波长 处 
测定 ,计算 。 

钙 ”对 照 品 溶 液 的 制备 ” 取 在 105C 干 燥 至 恒 重 的 磷酸 
钙 约 0. 25g, 精 密 称 定 , 置 1000ml 量 瓶 中 ,加 少量 盐酸 使 溶 
解 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5、10、15ml, 分 别 
置 50ml 量 瓶 中 ,加 氯 化 饮 溶液 ( 取 氯 化 饮 6. 35g, 加 水 溶解 成 
100mj) 2ml, 氯 化 锯 深 液 [ 取 氯 化 锯 (SrCh。，6H:O)15. 25g, 加 
水 溶解 成 100mlj2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 10ml, 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 氧化 饱 溶液 2ml, 氯 化 银 溶 液 2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 

测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 , 照 原子 吸收 分 光 
光度 法 (附录 DD 含量 测定 法 第 一 法 ) ,在 422. 7nm 的 波长 处 
测定 ,计算 。 

镁 ”对照 品 溶液 的 制备 ” 取 硫 酸 镁 约 1. 01g, 精 密 称 定 ， 
置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 
5ml 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 0、2、 
4、6、8ml 分 别 置 100ml 量 瓶 中 ,各 加 上 述 氯 化 饮 溶液 5ml, 用 
水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 5ml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 握 化 狗 溶液 5ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 。 

测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 , 照 原子 吸收 分 光 
光度 法 (附录 DD 含量 测定 法 第 一 法 ) ,在 285. 2nm 的 波长 处 
测定 ,计算 。 

氯 化 物 ” 供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 25ml, 置 
50ml 烧杯 中 ,加 4%% 高 锰 酸 钾 溶 液 2ml 与 1mol/L 硫酸 溶液 
lml, 加 热 至 近 沸 ( 即 出 现 第 一 个 气泡 时 ) 立 即 冷 却 ,将 溶液 移 
至 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 20ml, 照 电位 滴定 法 ( 附 
录 开 A) ,用 银 电极 作 指 示 电 极 ,硝酸 钾 盐 桥 -饱和 甘 冬 电极 为 
参 比 电极 ,用 硝酸 银 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 定 。 每 lml 的 硝酸 
银 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 3. 545mg 的 Cl。 

【类 别 】 氨基 酸 类 药 。 

【规格 】 按 总 氨基 酸 计 
35g 


(1)250ml ; 17.5g (2)500ml: 
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【贮藏 】 
保存 。 


25C 以 下 ,不 得 冰冻 。 避 免 阳 光 直 射 , 密 闭 


复方 氨基 酸 注射 液 (18AA-I) 
Fufang Anjisuan Zhusheye (18AA-I) 
Compound Amino Acid injection (18AA- 工 ) 


本 品 为 18 种 氨基 酸 配制 而 成 的 灭 菌 水 溶液 , 含 酷 氨 酸 与 
胱 氨 酸 应 为 标示 量 的 80.0%% 一 120.0% , 含 其 余 各 种 氨基 酸 
均 应 为 标示 量 的 85.0% 一 115.0% 。 


【处 方 3 
5% 8.5% 11.4% 
门 冬 氨 酸 (Cs H; NO) 1.5g 2.5g 3. 3g 
谷 氨 酸 (Cs Hs NO;) 2. 5g 4. 2g 5.7g 
丝氨酸 (C: Hj; NO; ) 1.9g 3. 4g 4.5g 
组 氨 酸 (Ce Hs N;O;) 3. 0g 5. 0g 6. 8g 
甘氨酸 (Cs Hs NO;) 3. 5g 5. 9g 7. 9g 
苏 氨 酸 (Cs Hs NO;) 2. 5g 4. 2g 5.7g 
再 氨 酸 (C; H; NO;) 7. 2g 12. 2g 16. 3g 
精 氨 酸 (Cs His NsO;) 4. 9g 8. 4g 11. 2g 
酷 氨 酸 (Cs HuNO:) 0. 2g 0. 2g 0. 3g 
胱 氮 酸 (Cs Hiz N:O4S: ) 0. 2g 0. 2g 0. 2g 
妥 氮 酸 (Cs Hi NO,) 3. 2g 5. 5g 7. 3g 
甲 硫 氨 酸 (Cs Hi NO;S) 2.5g 4. 2g 5.7g 
色 氨 酸 (C His N;O;,) 0. 85g 1. 4g 1.9g 
葵 丙 氨 酸 (Cs HINO:) 3. 5g 5. 9g 7. 9g 
异 亮 氨 酸 (Cs Hi NO: ) 2. 5g 4. 2g 5.7g 
亮 氨 酸 (Ce Hi NO: ) 3. 4g 5. 9g 7. 9g 
醋酸 赖 氨 酸 
(Ce HisNiO; + CoHiOs) 5.5g 9.5g 12.7g 
且 氨 酸 (C; Hs NO;,) 2. 9g 5. 0g 6. 8g 
焦 亚硫酸钠 (Na;sS;0O;) 0. 3g 0.03g 或 。 0.03g 或 
0.04g 0.04g 
冰 醋 酸 1.3ml 2.5ml 2.75ml 
注射 用 水 适量 适量 适量 
全 量 1000ml 1000ml 1000ml 
【性 状 〗 本 品 为 无 色 至 微 黄 色 的 澄明 液体 。 
【鉴别 】》 (1) 取 本 品 lml, 加 节 三 酮 约 3mg, 摇 匀 , 加 热 ， 


溶液 显 蓝 紫色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 中 各 和 氨 
基 酸 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 相应 的 各 氨基 酸 对 照 品 
峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 ” 应 为 5.0~6.2( 附 录 VE H)。 

透 光 率 ” 取 本 品 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A)， 
在 430nm 的 波长 处 测定 透 光 率 ,不 得 低 于 95. 0%。 
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复方 氨基 酸 注 射 液 (18AA-I) 


焦 亚 硫酸 钠 亚硫酸钠 对 照 溶液 的 制备 ”精密 称 取 无 
水 亚硫酸钠 (必要 时 照 无 水 亚硫酸钠 含量 测定 项 下 方法 标 
定 ) 适 量 和 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 0.14g, 加 水 溶解 使 成 
250ml, 精 密 量 取 上 述 溶 液 5ml, 用 0. 04%% 乙 二 胺 四 醋酸 二 
钠 溶 液 稀 释 至 250ml, 使 每 lml 中 含 0.33mg(5%)、 
0.033mg(8.5% 和 11.4%% 含 焦 亚 硫酸 钠 0.03mg/ml) 或 
0. 044mg(8.5% 和 11.4%% 含 焦 亚 硫酸 钠 0.04mg/ml) 的 
Naz S; Os ( 临 用 新 制 ) 。 

酸性 品 红 溶 液 的 制备 ”精密 称 取 酸 性 品 红 0. 34g, 加 硫 
酸 1ml, 加 水 溶解 使 成 1000ml(7 天 内 使 用 ) 。 

测定 法 ”精密 量 取 酸性 品 红 溶 液 5mnl1(5%%) 或 2ml 
(8.5%、11.4%), 共 2 份 ,分 别 置 甲乙 两 个 50ml 量 瓶 中 ,各 
加 入 醋酸 盐 缓 冲 液 ( 取 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 0.4g、 醋 酸 钠 
136. 1g 与 冰 酮 酸 57ml, 加 水 溶解 使 成 1000ml) 约 40ml, 于 
28 水 浴 保 温 10 分 钟 , 甲 瓶 中 精密 加 入 亚硫酸钠 对 照 溶液 
2ml, 乙 瓶 中 精密 加 入 本 品 2ml, 立 即 计 时 ,并 用 醋酸 盐 缓冲 液 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,放置 28C 水 浴 中 保温 ,准确 反应 15 分 钟 ， 
以 醋酸 盐 缓 冲 液 为 空白 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
A), 在 549nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 乙 瓶 中 溶液 的 吸光 度 应 
不 低 于 甲 瓶 中 溶液 的 吸光 度 。 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 , 依 法 测定 (附录 信 G), 渗 
透 压 摩尔 浓度 应 为 403 ~ 490mOsmol/kg (5%); 703 一 
859mOsmol/kg(8. 5%);964~1178mOsmol/kg(11. 4%), 

异常 毒性 取 本 品 (或 取 本 品 , 用 灭 菌 注射 用 水 稀释 制 成 
含 总 氨基 酸 6%% 的 稀释 液 ) ,依法 检查 (附录 并 C), 按 静脉 注 
射 法 缓慢 注射 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 E) ,每 lml 本 品 
中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

降 压 物质 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 G) ,剂量 按 猫 体 重 
每 1kg 注射 0. 5ml, 应 符合 规定 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 经 薄膜 过 滤 法 处 理 , 以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 , 依 法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 和 氨基酸 取 本 品 ,用 适宜 的 氨基 酸 分 析 仪 
或 高 效 液 相 色谱 仪 进行 分 离 测 定 ; 另 取 相 应 的 氨基 酸 对 照 品 ， 
制 成 相应 浓度 的 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 以 峰 面积 计算 各 种 
氨基 酸 的 含量 。 

【类 别 】 氨基 酸 类 药 。 

【规格 】 按 总 氨基 酸 计 
25g (3)250ml : 21. 25g 
28.5g (6)500ml: 57g 

【贮藏 }】 置 5 一 25 匀 遮光 ,密闭 保存 。 

注 :渗透 压 摩尔 浓度 的 测定 用 标准 溶液 的 制备 ”分别 精 
密 称 取经 500 一 650C 干 燥 40 一 50 分 钟 并 置 干燥 器 (硅胶 ) 中 
放 冷 的 基准 氯 化 钠 1. 592g .3. 223g、6. 437g, 各 加 水 使 溶解 并 
稀释 至 100ml, 摇 勾 (渗透 压 摩尔 浓度 分 别 为 500、1000、 
2000mOsmol/kg) 。 


(1)250ml : 12. 5g (2)500ml: 
(4)500ml : 42.5g (5)250ml: 
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测定 浓度 为 8. 5% 的 样品 时 用 500、1000mOsmol/kg 标 
准 溶 液 校 正 仪 器 ;测定 浓度 为 11.4 弛 的 样品 时 用 1000、 
2000mOsmol/kg 标准 溶液 校正 仪器 。 


复方 氨基 酸 注射 液 (18AA- 焉 ) 
Fufang Anjisuan Zhusheye(18AA- 焉 ) 
Compound Amino Acid Injection(18AA- 焉 ) 


本 品 为 18 种 结晶 氨基 酸 配制 而 成 的 灭 菌 水 溶液 , 半 胱 氨 
酸 含量 应 不 少 于 标示 量 的 60%, 含 其 他 各 种 氨基 酸 均 应 为 标 
示 量 的 85.0 上 一 115.0%%。 

【处 方 】 


异 亮 氨 酸 (Ce His NO: ) 5. 60g 
亮 氨 酸 (Ces His NO;) 12. 50g 
醋酸 赖 氨 酸 (Cs His NO * Cz HeO:) 12. 40g 
甲 硫 氨 酸 (Cs Hi; NO,S) 3. 50g 
茶 丙 氨 酸 (Cs Hi NO;) 9. 35g 
苏 氨 酸 (Cs Hs NO;) 6. 50g 
色 氨 酸 (Cu Hi N;O;) 1. 30g 
丝氨酸 (C; H;, NO;) 2. 20g 
统 氨 酸 (Cs Hi NO;,) 4. 50g 
组 氨 酸 (Ce Hs N30O;) 6. 00g 
精 氨 酸 (Cs HeN4O:) 7. 90g 
丙 氨 酸 (Cs Hj NO;) 6. 20g 
门 冬 氨 酸 (Cs Hz NOs) 3. 80g 
半 胱 氨 酸 (C,H; NO;S) 1. 00g 
谷 氨 酸 (Cs Hs NO,) 6. 50g 
及 氨 酸 (Cs HeNO: ) 3. 30g 
栈 氨 酸 (C, Hi NO;) 0. 35g 
甘氨酸 (C: Hs NO: ) 10. 70g 
亚 硫 酸 氢 钠 (NaHSO; 》 0. 50g 
注射 用 水 适量 
全 量 1000ml 
【性 状 】 本 品 为 无 色 或 微 黄色 的 湾 明 液体 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 1ml, 加 曹 三 酮 试 液 少许 ,加 热 ,溶液 
显 蓝 紫色 。 


(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 中 各 种 
氨基 酸 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 相应 的 各 氨基 酸 峰 的 
保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.2~6.8( 附 录 W H)。 

透 光 率 ” 取 本 品 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A)， 
在 430nm 的 波长 处 测定 透 光 率 ,不 得 低 于 95.0%。 

渗透 压 摩尔 浓度 ”到 本 品 , 依 法 测定 (附录 区 G) ,渗透 压 
摩尔 浓度 应 为 810 一 990mOsmol/kg。 

亚 硫 酸 氨 钠 对照 品 贮备 液 的 制备 ”精密 称 取 亚 硫酸 氢 
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钠 适 量 , 加 入 0.01% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶 液 溶解 ,并 稀释 制 成 
每 lml 中 含 亚 硫酸 氢 钠 约 33ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 贮备 液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 适量 ,加 入 0.01% 乙 
二 胺 四 醋酸 二 钠 溶 液 稀释 制 成 每 ml 中 约 含 亚 硫 酸 氢 钠 1pg 
的 溶液 , 播 匀 , 即 得 。 

标准 曲线 的 制备 ”分 别 精 密 量 取 对 照 品 贮备 液 0、1. 0、 
2.0.3.0.4.0.5.0.6.0ml, 用 0.01% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶液 
稀释 至 100ml, 分 别 精 密 量 取 以 上 浓度 的 对 照 品 溶液 各 10ml， 
置 25ml 比 色 管内 ,分 别 依 次 精密 加 入 0. 05%% 碱 性 品 红 溶 液 
( 取 碱 性 品 红 0. 05g, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 盐酸 5ml 使 溶解 ,加 
水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 )lml 和 0.2% 甲醛 溶液 1ml, 密 塞 , 摇 匀 ， 
室温 放置 40 分 钟 ;以 零 号 管 作 为 空白 校正 , 照 紫 外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 于 A) ,在 557nm 的 波长 处 测定 其 吸光 度 , 以 测 
得 的 吸光 度 与 其 相应 浓度 计算 线性 回归 方程 。 

测定 法 “精密 量 取 供 试 品 溶液 10ml, 置 25ml 比 色 管 中 ， 
照 标准 曲线 的 制备 项 下 自 “ 分 别 依 次 精密 加 入 0.05% 碱 性 品 
红 溶 液 1ml 和 0.2% 甲醛 溶液 1ml” 起 , 同 法 操作 ,测定 吸光 
度 , 由 回归 方程 计算 含 亚 硫 酸 氢 钠 的 量 。 每 lml 中 含 亚 硫 酸 
氧 钠 不 得 过 0. 55mg。 

( 注 : 亚 硫 酸 氢 钠 不 稳定 ,使 用 前 必须 标定 ,标定 方法 参照 
《中 国药 典 》2010 年 版 二 部 1193 页 ,测定 亚 硫 酸 氢 钠 含量 , 测 
定 结果 以 亚 硫 酸 氢 钠 的 百 分 含 量 表示 。) 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 针 EE) ,每 
内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

降 压 物质 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 G) ,剂量 按 猫 体重 
每 1kg 注射 1ml, 应 符合 规定 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 经 薄膜 滤 过 法 处 理 , 以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 | B)。 

【含量 测定 】 栈 氨 酸 与 色 氢 酸 照 高 效 液 相 色谱 法 ( 附 
录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,甲醇 -水 (10 : 90)( 含 0. 008mol/L 的 磷酸 二 氧 钾 ) 
为 流动 相 , 检 测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 色 氨 酸 峰 计算 不 
低 于 4000 ,分 离 度 应 符合 要 求 。 

对 照 品 溶液 的 制备 ”分 别 精密 称 取 酷 氨 酸 对 照 品 及 色 氨 
酸 对 照 品 适量 ,加 0.01molML 盐酸 溶液 使 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 酷 氨 酸 0.175mg 及 色 和 氨 酸 0. 65mg 的 对 照 品 溶液 , 精 
密 量 取 3ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 3ml, 置 100ml 基 瓶 
中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 20pl1, 分 
别 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ， 
即 得 。 

半 胱 氨 酸 ”对照 品 溶液 的 制备 ”精密 称 取 半 胱 氨 酸 对 昭 
品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 lmg 的 溶液 。 

测定 法 “精密 量 取 本 品 及 对 照 品 溶液 各 lml, 分 别 置 


导 1ml 中 含 
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复方 氨基 酸 注射 液 (18AA-NN) 


100ml 量 瓶 中 ,各 加 甲酸 1. 5ml 及 30% 过 氧化 氨 溶 液 1ml, 在 
室温 放置 30 分 钟 ,然后 加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,使 用 适宜 的 氨 
基 酸 分 析 仪 进行 测定 ,计算 。 

其 他 氨基 酸 ”采用 适宜 的 氨基 酸 分 析 法 或 照 高 效 液 相 色 
谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 1mol/L 醋酸 钠 溶 液 ( 用 稀 栈 酸 调 节 pH 值 至 
6.5)- 乙 且 (93 : 7) 为 流动 相 A, 以 乙 且 - 水 (80 : 20) 为 流动 相 
B, 进 行 梯度 洗 脱 , 柱 温 40'C ,检测 波长 为 254nm。 各 种 氨基 
酸 峰 的 理论 板 数 均 应 大 于 2000, 分 离 度 应 符合 要 求 。 


时 间 (《 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0. 01 100 0 
11.0 93 7 
13.9 88 12 
14.0 85 15 
29.0 66 34 
32.0 30 70 
35.0 0 100 
42.0 0 100 
45. 0 100 0 
60.0 100 0 


内 标 溶液 的 制备 ” 取 正 亮 氨 酸 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 8mg 的 溶液 , 摇 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 3ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 
至 刻度 , 播 匀 。 精 密 量 取 3ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 
溶液 2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 勺 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 异 亮 
氨 酸 对 照 品 约 50mg . 亮 氨 酸 对 照 品 约 100mg 醋酸 赖 氨 酸 对 
照 品 约 100mg、 甲 硫 氨 酸 对 照 品 约 30mg . 葵 丙 氨 酸 对 照 品 约 
80mg . 苏 氨 酸 对 照 品 约 55mg、 纺 氨 酸 对 照 品 约 40mg、 丙 毛 酸 
对 照 品 约 55mg、 精 氮 酸 对 照 品 约 70mg、 门 冬 氨 酸 对 照 品 约 
35mg 、 谷 氨 酸 对 照 品 约 55mg、 组 氮 酸 对 照 品 约 50mg、 肥 氨 酸 
对 照 品 约 30mg、 丝 氮 酸 对 照 品 约 20mg 与 甘氨酸 对 照 品 约 
90mg ,精密 称 定 , 置 同一 250ml 量 瓶 中 ,加 适量 水 使 溶解 ,并 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ;精密 量 取 5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 
内 标 溶液 2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 2ml, 分 别 置 20ml 具 塞 
试管 中 ,精密 加 入 1mol/L 三 乙 胺 溶液 - 乙 哺 (14 : 86)1ml， 
0. 1mol/L 蜡 硫 氰 酸 茶 酯 乙 膊 溶液 1ml, 摇 匀 , 在 50C 水 浴 中 
反应 45 分 钟 ,取出 , 放 冷 ,再 分 别 精 密 加 入 正己 烷 lml, 摇 
名 ,放置 30 分 钟 后 (溶液 至 溢 清 ) , 取 浴 清 的 下 层 液 各 211, 分 
别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 氨基 酸 类 药 。 

【规格 】 250ml : 25. 90g( 总 氨基 酸 ) 

【贮藏 〗 置 凉 暗 处 保存 。 

注 :渗透 压 摩尔 浓度 的 测定 用 标准 溶液 的 制备 ”分 别 精 
密 称 取经 500 一 650C 干燥 40~50 分 钟 并 置 干燥 器 (硅胶 ) 中 放 
冷 的 基准 氢化 钠 1.592g、3.223g, 各 加 水 使 溶解 并 稀释 至 


100ml, 摇 匀 (渗透 压 摩尔 浓度 分 别 为 500、1000mOsmol/kg)。 


复方 氨基 酸 注 射 液 (18AA-T ) 
Fufang Anjisuan Zhusheye(18AA-T ) 
Compound Amino Acid Injection(18AA-K ) 


本 品 为 18 种 氨基 酸 与 葡萄 糖 配制 成 的 灭 菌 水 溶液 。 除 
盐酸 半 胱 氨 酸 外 , 含 其 他 氨基 酸 均 应 为 标示 量 的 85.0%% 一 
115.0% 。 含 葡萄 糖 (Cs Hi O;:， HO 〇 ) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0%。 


【处 方 】 

异 亮 氨 酸 (Ce His NO,) 1. 87g 
亮 氨 酸 (Ce His NO,) 4. 17g 
醋酸 赖 氨 酸 (Ce Hi N;O,， C; HO;) 4. 13g 
甲 硫 氨 酸 (Cs Hi NO,S) 1. 17g 
茶 丙 氨 酸 (Cs Hi NO;) 3. 11g 
苏 氨 酸 (C, Hs NO;) 2.17g 
和 -乙酰 -L- 色 氨 酸 (Ce Hu N;O;) 0. 52g 
妥 氨 酸 (Cs Hi NO;) 1. 50g 
组 氨 酸 (Ce Hs N;0O;) 2. 00g 
精 氨 酸 (Ce His NO;) 2. 63g 
再 氨 酸 (Cs H NO;) 2.07g 
门 冬 氨 酸 (Cs Hr NO4 ) 1. 27g 
谷 氨 酸 (C; Hs NO,) 2.17g 
月 氨 酸 (Cs Hs NO;) 1. 10g 
丝氨酸 (Cs H; NO;) 0.73g 
酷 氨 酸 (Cs Hi NO;) 0. 116g 
甘氨酸 (C; H; NO;) 3. 57g 
盐酸 半 胱 氨 酸 (Cs Hi; NO;,S. HCl. H;0O) 0. 48g 
葡萄 糖 (Ce HisO。 ，H;O) 75g 

焦 亚 硫酸 钠 (NazS;0O;) 1.0g 
注射 用 水 适量 
全 量 1000ml 
《性 状 】 本 品 为 无 色 至 微 黄 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 ] 〈1) 取 本 品 缓 缓 滴 和 人 温 热 的 碱 性 酒石酸 铜 试 液 


中 , 即 产生 氧化 亚 铀 的 红色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 5ml, 加 10%% 氢 氧化 钠 溶液 2ml, 再 加 亚 硝 基 
铁 氰 化 钠 试 液 2 滴 , 即 产生 红 紫 色 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 中 各 种 
氨基 酸 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 相应 的 各 氨基 酸 峰 的 
保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 3.5~5.5( 附 录 VY H)。 

透 光 率 ” 取 本 品 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A)， 
在 430nm 的 波长 处 测定 透 光 率 , 不 得 低 于 93.0%。 

5- 羟 甲 基 糠 醋 ” 取 本 品 10 一 15ml( 相 当 于 葡萄 糖 1g) , 置 

275 ， 
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具 塞 试管 中 ,加 硫酸 铵 约 9g, 充 分 振 播 使 成 饱和 溶液 , 静 置 2 
分 钟 , 加 乙醚 5ml, 振 摇 数 次 ,再 放置 2 分 钟 , 吸 取 乙 醚 层 2ml， 
置 另 一 试管 中 ,加 1% 间 茶 二 酚 的 盐酸 溶液 lml, 应 立即 产生 
轻微 的 粉红 色 , 不 应 产生 楼 桃红 色 。 

重金 属 ” 取 本 品 40ml, 置 50ml 纳 氏 比 色 管 中 , 加 氢 氧 化 
钠 试 液 5ml 并 加 水 至 刻度 , 摇 匀 , 另 取 标准 铅 溶液 2ml, 同 法 
处 理 并 加 入 适量 稀 焦 糖 溶液 调 成 与 样品 同样 颜色 ,依法 检查 
《附录 出 HH 第 三 法 ) , 含 重金 属 不 得 过 千 万 分 之 五 。 

渗透 压 靡 尔 浓 度 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 区 G) ,渗透 压 
摩尔 浓度 应 为 630 一 770mOsmol/kg。 

焦 亚 硫酸 钠 对 照 品 贮备 溶液 的 制备 ” 取 标 化 后 的 分 析 
纯 焦 亚硫酸钠 适量 ,精密 称 定 , 加 0.01% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 
溶液 溶解 ,并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 焦 亚硫酸钠 20kg 的 溶液 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 2ml, 加 0.01% 乙 二 
胺 四 醋酸 二 钠 溶液 稀释 至 100ml, 摇 匀 。 再 精密 量 取 上 述 溶 
液 3ml, 加 0.01% 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 溶 液 稀 释 至 50ml， 
即 得 。 

标准 曲线 的 制备 ”精密 量 取 对 照 品 贮备 溶液 0、1.0、 
2.0、3.0、4.0、5. 0ml 分 别 置 50ml 量 瓶 中 ,用 0.01% 乙 二 胺 四 
醋酸 二 钠 溶 液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 取 上 述 系列 对 照 品 溶液 各 
10ml, 分 别 置 具 塞 试管 中 ,加 0.05% 碱 性 品 红 溶 液 ( 取 碱 性 品 
红 0.05g, 加 盐酸 5ml 使 溶解 ,加 水 稀释 至 100ml) 与 0.2% 的 
甲醛 溶液 各 lml, 充分 振 摇 , 室 温 放置 40 分 钟 ,以 0 管 为 空 
白 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 在 555nm 波长 处 分 
别 测 定 吸光 度 ,以 测 得 的 吸光 度 对 相应 的 浓度 ,计算 回归 方 
程 。 

测定 法 ”精密 量 取 供 试 品 溶液 10ml, 自 “ 加 0. 05%% 碱 性 
品 红 溶 液 ” 起 , 照 标准 曲线 项 下 的 方法 测定 ,由 回归 方程 计算 
焦 亚硫酸钠 的 量 ,本 品 每 1ml 中 含 焦 亚 硫酸 钠 不 得 过 1. 1mg。 

( 注 :分 析 纯 焦 亚 硫酸 钠 标 化 方法 :参照 (中 国药 典 》2010 
年 版 二 部 焦 亚硫酸钠 的 含量 测定 。) 

异常 毒性 ” 取 本 品 ( 或 取 本 品 , 用 灭 菌 注射 用 水 稀释 制 成 
含 总 氨基 酸 6% 的 稀释 液 ) ,依法 检查 (附录 氏 C) , 按 静 脉 注 
射 法 缓慢 注射 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒 夫 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 E) ,每 lml 本 品 
中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

降 压 物质 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 区 G) ,剂量 按 猫 体重 
每 1kg 注射 0. 5ml, 应 符合 规定 。 

无 菌 ” 取 本 品 ,经 藻 膜 过 滤 法 处 理 , 以 金黄 色 葡萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 酷 氨 酸 与 N- 乙 酰 - L- 色 氨 酸 照 高 效 液 相 
色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ,以 甲醇 - 0. 008mol/L 的 磷酸 二 氢 钾 溶液 (10 : 
90) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 280nm。 理 论 板 数 按 N- 乙 酰 - 1- 
色 氨 酸 峰 计算 不 低 于 2000, 各 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 
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对 照 品 溶液 的 制备 ”取经 105 它 干燥 3 小 时 的 酪 氮 酸 对 
照 品 约 29mg 及 N- 乙 酰 - L- 色 和 氨 酸 对 照 品 约 130mg, 精 密 称 
定 , 置 同一 250ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 。 
精密 量 取 2ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 色 ， 
即 得 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ”精密 量 取 本 品 2ml, 置 25ml 量 瓶 
中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 勾 , 即 得 。 

测定 法 ” 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 按 外 标 法 计算 , 即 得 。 

其 他 氨基 酸 ”采用 适宜 的 氨基 酸 分 析 法 或 照 高 效 液 相 色 
谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 1mol/L 醋酸 钠 溶液 (用 稀 栈 酸 调 节 pH 值 至 
6. 5)- 乙 膊 (93 : 7) 为 流动 相 A, 以 乙 且 - 水 (80 : 20) 为 流动 相 
B, 按 下 表 进 行 梯度 洗 脱 , 柱 温 40C ,检测 波长 为 254nm。 各 
种 氨基 酸 峰 的 理论 板 数 均 应 大 于 2000 ,各 峰之 间 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC%) 流动 相 BC%) 
0. 01 100 0 
11.0 93 7 
13.9 88 12 
14.0 85 15 
29.0 66 34 
32.0 30 70 
35.0 0 100 
42.0 0 100 
45. 0 100 0 
60.0 100 0 


内 标 溶 液 的 制备 ” 取 正 亮 氨 酸 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 8mg 的 溶液 , 揪 匀 , 即 得 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 
至 刻度 , 播 匀 ;精密 量 取 5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 
溶液 2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 蜡 亮 
氨 酸 对 照 品 约 50mg、 亮 氨 酸 对 照 品 约 100mg .醋酸 赖 氨 酸 对 
照 品 约 100mg、 甲 硫 氨 酸 对 照 品 约 30mg、 葵 两 氨 酸 对 照 品 约 
80mg、 苏 氨 酸 对 照 品 约 55mg、 细 氨 酸 对 照 品 约 40mg、 丙 氨 酸 
对 照 品 约 55mg、 精 氨 酸 对 照 品 约 70mg、 门 冬 氨 酸 对 照 品 约 
35mg 、 谷 氨 酸 对 照 品 约 55mg、 组 氮 酸 对 照 品 约 50mg、 且 氨 酸 
对 照 品 约 30mg\ 丝 氮 酸 对 照 品 约 20mg、 甘 氨 酸 对 照 品 约 
90mg, 精 密 称 定 , 置 同一 250ml 量 瓶 中 ,加 适量 水 使 溶解 ,用 
水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ;精密 量 取 5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 
入 内 标 溶液 2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 
精密 量 取 供 试 品 溶 液 和 对 照 品 溶液 各 2mi, 分 别 置 20ml 具 塞 
试管 中 ,精密 加 入 1molyL 三 乙 胺 - 乙 有 睛 (14 : 86) 溶 液 1ml， 
0. lmolL 异 硫 氰 酸 莱 酯 乙 且 溶 液 1ml, 播 匀 , 在 50C 水 浴 中 
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反应 45 分 钟 , 取 出 , 放 冷 ,再 分 别 精密 加 入 正己 烷 lml, 播 
名 ,放置 30 分 钟 后 (溶液 至 澄清 ), 取 澄清 的 下 层 液 各 2p1, 分 
别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
即 得 。 

葡萄 糖 ” 精 密 量 取 本 品 10ml, 置 于 阳离子 交换 柱 内 ( 交 
换 柱 内 径 为 10mm, 高 为 22cm, 内 填 经 转型 并 处 理 至 中 性 的 
钠 型 磷酸 盐 阳 离子 交换 树脂 约 10g), 以 每 分 种 0.5 一 0. 7ml 
的 流速 通过 柱 ,收集 流出 液 于 50ml 量 瓶 中 ,再 用 水 洗 柱 3 次 ， 
每 次 10ml, 洗 液 与 流出 液 合 并 ,并 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 依 
法 测定 旋光 度 ( 附 录 E) ,与 10. 426 相 乘 , 即 得 100ml 供 试 
品 中 Ce Hiz:O:， HO 的 含量 (g) 。 

【类 别 】 氨基 酸 类 药 。 

【规格 】 按 总 氨基 酸 计 
17. 40g 

【贮藏 】 置 凉 暗 处 保存 。 

曾 用 名 :18 种 氨基 酸 葡萄 糖 注射 液 

注 : 滩 透 压 靡 尔 浓 度 的 测定 用 标准 溶液 的 制备 ”分别 精 
密 称 取经 500~650C 干 燥 40 一 50 分 钟 并 置 干燥 器 (硅胶 ) 中 放 
冷 的 基准 氯 化 钠 1.592g、3.223g, 各 加 水 使 溶解 并 稀释 至 
100ml , 播 匀 (渗透 压 摩尔 浓度 分 别 为 500、.1000mOsmol kg) 。 


(1)250ml : 8.70g (2)500ml: 
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Compound Naphthoquine Phosphate Tablets 


本 品 合 磷酸 茜 酚 只 (Cz Hzs Ns OCl * 2H; PO, » 2H2:O) 与 
青 鞠 素 (Cls Hzz O; ) 均 应 为 标示 基 的 90， 0%~110. 0%。 


【处 方 】 I J 
磷酸 蒜 酚 唑 (相当 于 蔡 酚 唑 ) 78. 3g(50g) 156. 6g(100g) 
甫 蒿 素 125g 250g 
辅料 适量 适量 
制 成 1000 片 1000 片 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 淡 
黄色 。 

【鉴别 】 (1) 取 含 量 测定 磷酸 蔡 酚 唑 项 下 的 溶液 , 照 紫 


外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 测 定 , 在 34lnm 与 221nm 的 
波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 蔡 酚 唑 50mg), 加 水 
10ml, 加 热 使 磷酸 禁 酚 座 溶 解 , 滤 过 , 取 滤 液 5ml, 加 氨 试 液 数 
滴 , 滤 过 ,用 硫酸 中 和 ,溶液 显 磷酸 盐 鉴 别 (2) 和 (3) 的 反应 ( 附 
录 亚 ) 。 

(3) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 青 营 素 30mg) ,加 无 水 
乙醇 10ml, 振 摇 使 青 蒿 素 深 解 , 滤 过 ,了 到 滤 液 数 滴 点 于 白 瓷 板 
上 ,加 1 党 香草 醛 硫酸 溶液 1 滴 , 即 显 桃红 色 。 

【检查 】 有 关 物 质 ”磷酸 葵 酚 唑 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 


( 约 相 当 于 蔡 酚 唆 50mg) ,加 70%% 甲 醇 溶 液 30ml, 充分 振 摇 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 。 精 密 量 取 lml, 置 100ml 量 
瓶 中 ,用 70%% 甲 醇 溶 液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 
薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 40pl1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 HFs 板 上 ,以 石油 醚 -乙酸 乙 酯 -二 乙 胺 (20 : 
6 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 取 出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 (254nm) 下 检 
视 , 供 试 品 溶液 如 显 杂 质 斑 点 ,与 对 照 溶液 的 主 斑点 比较 ,不 
得 更 深 , 且 杂质 斑点 不 得 多 于 2 个 。 

青 蒿 素 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 青 蒿 素 150mg)， 
加 丙酮 10ml, 充 分 振 摇 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 精 
密 量 取 0. 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 丙酮 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 作 
为 对 照 溶 液 (1) ;精密 量 取 对 照 溶液 (1)5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ， 
用 丙酮 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 (2); 另 到 青 贰 素 和 双 
氢 青 车 素 各 适量 ,加 丙酮 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 青 蒿 素 
10mg 和 双 氢 青 蒿 素 0. 1mg 的 混合 溶液 ,作为 系统 适用 性 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 四 种 溶液 各 
10pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 石油 醚 ( 沸 程 60 一 
90%5 )- 丙 酮 - 冰 醋 酸 (8 : 2 : 0.1) 为 展开 剂 ,展开 15cm 以 上 ， 
取出 , 晾 干 , 喷 以 含 2% 香 草 醛 的 20% 硫 酸 乙醇 溶液 ,在 85'C 
加 热 10 一 20 分 钟 至 斑点 清晰 ,系统 适用 性 溶液 应 显 青 蒿 素 与 
双 氢 青 蒿 素 各 自 的 清晰 斑点 。 供 试 品 溶液 如 显 杂 质 斑 点 , 深 
于 对 照 溶液 (2) 主 斑点 颜色 (0. 25% ) 且 不 深 于 对 照 溶液 (1) 主 
斑点 颜色 (0.5%) 的 斑点 不 得 多 于 1 个 ,其 他 杂质 广 点 均 不 得 
深 于 对 照 溶液 (2) 所 显 主 斑点 的 颜色 (0. 25%)。 

溶出 度 ”磷酸 蔡 酚 唑 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X 
C 第 一 法 ) ,以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 
法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 5ml, 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml 
(处 方 卫 ) 或 1ml( 处 方 卫 ), 置 10ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 于 A) ,在 34lnm 的 波长 
处 测定 吸光 度 , 按 Ca Hzs N;OCl，2H;PO,。2HiO 的 吸收 系 
数 (E 顽 ) 为 295 计算 每 片 的 溶出 量 , 限 度 为 标示 量 的 70%， 
应 符合 规定 。 

青 芒 素 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 二 法 )， 
以 0.5%% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 100 转 , 经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 5ml 和 0.2% 氧 氧化 钠 溶 
液 20ml, 播 匀 , 置 50C 水 浴 中 加 热 30 分 钟 , 取 出 ,在 流水 中 冲 
凉 , 放 冷 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 青 车 素 对 照 品 约 10mg, 精 密 
称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 , 自 “ 加 无 水 乙醇 5ml" 起 同 法 操 
作 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 ,用 
辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 -磷酸 盐 缓 冲 溶液 (pH 
5.8)(50 : 50) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 260nm, 理 论 板 数 按 青 蒿 
素 峰 计算 不 低 于 2000。 取 上 述 两 种 溶液 ,在 进 样 前 分 别 用 
0. 08mol/L 醋酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,立即 精密 量 取 20p1， 
分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 测试 峰 ( 后 峰 ) 峰 面积 , 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 每 片 的 溶出 量 ,限度 为 标示 量 的 70% ,应 符合 
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规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 〗 磷酸 蔡 本 办” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 
细 , 精 密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 磷酸 茜 酚 只 20mg), 置 100ml 量 
瓶 中 ,加 0.01mol/L 磷酸 溶液 适量 , 振 摇 使 磷酸 蔡 酚 唑 溶解 ， 
用 0. 01mol/L 磷酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 A) ,在 34lnm 的 波长 处 测定 吸光 度 ， 
按 Css Hzs NsOCl.， 2H;PO,，2H2zO 的 吸收 系数 (EE 堆 ) 为 295 
计算 , 即 得 。 

青 蒿 素 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 -水 (55 : 45) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm。 
理论 板 数 按 青 蒿 索 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 含量 测定 磷酸 蔡 酚 唑 项 下 细 粉 ,精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 青 车 素 50mg), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 适 量 , 振 
摇 使 青洲 素 溶解 ,并 用 乙 且 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 20p1 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 青 事 素 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 乙 膊 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 2. 0mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 
得 。 

【类 别 】 

【贮藏 】 


抗 症 药 。 
密闭 ,在 干燥 处 保存 。 


盐酸 丁 螺 环 酮 
Yansuan Dingluohuantong 


Buspirone Hydrochloride 


rae 


Ca Ha Ns Os » HCI 421.96 

本 品 为 8- 氮 杂 螺 C4,5J] 癸 烷 -7,9- 二 酮 ,8-C4(4-2- 喀 啶 基 )- 
1- 哌 嗪 基 ] 丁 基 - 盐 酸 盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 Ca Hi Ns O2 。 
HCI 不 得 少 于 98. 5%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 自 , 味 涩 。 

本 品 在 水 .甲醇 或 三 氯 甲 烷 中 易 溶 ,在 乙醇 中 溶解 ;在 乙 
醚 中 几乎 不 深 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 人 于 C) 为 202 一 206YC 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 水 2ml 溶解 后 ,加 钥 酸 饶 
试 液 3 滴 , 即 生成 白色 名状 沉淀 。 

《2) 取 本 品 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 10pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 
测定 ,在 214nm 与 233nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 
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(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 氮 化 物 的 鉴别 反应 (附录 车 )。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 , 用 
水 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 lng 的 溶液 作为 对 照 溶液 。 照 高 
效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 乙 有 睛 -磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 二 氧 钾 1. 36g, 加 水 溶 
解 并 稀释 成 1000ml, 用 磷酸 调节 pH 值 至 3.5)(30 : 70) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 238nm。 理 论 板 数 按 盐酸 丁 螺 环 酮 峰 计 算 
不 低 于 3000。 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 
灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%; 青 精密 
量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl 分 别 注 和 人 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶 液 的 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 (1. 0%)。 

含 氮 量 取 本 品 约 0. 4g, 精 密 称 定 , 加 水 50ml 溶解 后 ， 
加 糊 精 溶液 (1-~50)5ml、 碳 酸 钙 0. 1g 与 获 光 黄 指示 液 5 一 8 
滴 , 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 浑浊 液 由 黄 绿色 变 为 
微 红 色 。 每 1ml 硝酸 银 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 3. 54meg 的 
Cl。 含 氯 量 应 为 8.0%~8.8%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105 人 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%%( 附 录 现 工 ) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妊 N), 遗 留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 。” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 狐 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 到 本 品 约 0. 15g, 精 密 称 定 , 加 冰 醋 酸 20ml 
与 醋酸 汞 试 液 5ml 溶解 后 ,加 结晶 紫 指示 液 1 滴 , 用 高 氯 酸 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 显 绿色 ,并 将 滴定 结果 用 空白 试 
验 校正 。 每 lml 的 高 氯 酸 滴 定 液 (0.1lmol/L) 相 当 于 
21. 10mg 的 Ca Ha NsO:。HCl。 

【类 别 】 抗 焦虑 药 。 

【贮藏 ” 迹 光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 盐酸 丁 螺 环 酮 片 


盐酸 丁 螺 环 酮 片 
Yansuan Dingluohuantong Pian 


Buspirone Hydrochloride Tablets 


本 品 含 盐酸 丁 螺 环 酮 (Cx Hs Ns 0;，HCD) 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 盐酸 丁 螺 环 酮 
20mg) , 置 试管 中 ,加 水 5ml 振 摇 使 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 2ml, 加 
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钻 酸 铵 试 液 3 滴 , 即 生成 白色 训 状 沉淀 。 

(2) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 区 A) 测 定 , 在 214nm 与 233nm 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 取 鉴别 (1) 项 下 的 滤液 , 显 氮 化 物 的 鉴别 反应 ( 附 
录 焉 )。 

【检查 】 含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
0. 1mol/l 盐酸 溶液 适量 , 振 摇 使 盐酸 丁 螺 环 酮 溶解 并 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 , 滤 过 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 精 密 量 取 续 滤 
液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ”起 ,依法 测定 ,应 符合 规定 (附录 
XE), 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 600ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 20 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 , 取 续 滤液 照 
含量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ”起 ,依法 
测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 
规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 盐酸 丁 螺 环 酮 10mg), 置 100ml 量 瓶 中 , 加 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 
续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻 
度 , 摇 勾 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 233nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 盐 酸 丁 螺 环 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
10pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 丁 螺 环 酮 。 

【规格 】 5mg( 按 Ca HaNsO:。HCI 计 ) 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


盐酸 川 营 哄 
Yansuan Chuanxiongqgin 


Ligustrazine hydrochloride 


NSN_-CH: 
| ,HCL 2H2O 

N 和 CHi 

Cs Hi N; 。HCI. 2H:O 208.69 

本 品 为 2,3,5,6- 四 甲 基 吡 嗪 盐酸 盐 二 水 合 物 。 按 无 水 物 
计算 , 含 Cs His N;:。， HCl 不 得 少 于 99.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 中 易 深 ,在 乙醇 和 三 氯 甲 烷 中 溶解 。 

熔点 ” 取 本 品 , 不 经 干燥 (附录 WI EE), 熔 点 为 86.5 一 
90C 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 水 5ml 溶解 后 ,加 碘 化 匀 
钾 试 液 2 滴 , 即 生成 楼 红色 沉淀 。 


HiC 


Hs3sC 
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盐酸 川 昔 哄 


(2) 取 本 品 , 加 水 制 成 每 1ml 中 约 含 2p8g 的 溶液 , 照 紫外 - 
可 见 分 光 光 度 法 (附录 信 A) 测 定 , 在 295nm 的 波长 处 有 最 大 
吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1098 图 ) 一 致 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 毛 化 物 的 鉴别 反应 (附录 于)。 

【检查 】 氮 化 物 ” 取 本 品 0.15g, 精 密 称 定 , 加 水 25ml 
溶解 后 ,加 省 酚 蓝 指示 液 5 滴 , 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 , 至 溶液 显 灰 紫色 。 每 1ml 的 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 
相当 于 3. 545mg 的 Cl, 含 氯 化 物 应 为 16.5%% 一 17.5%%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 , 加 水 溶解 并 制 成 每 lml 中 含 
0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 200ml 量 
瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色 
谱 法 (附录 VY D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 
甲醇 -水 (45 : 55) 为 流动 相 , 检 测 波长 295nm。 分 别 取 盐酸 咱 
东 嗪 2mg 和 邻 苯 二 甲酸 二 甲 酯 12mg, 置 同一 100ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 2ml 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 20pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ,理论 板 数 按 盐酸 川 葛 嗪 峰 计算 不 低 于 
2000 ,盐酸 川 营 嗪 峰 与 邻 苯 二 甲酸 二 甲 酯 峰 的 分 离 度 应 大 于 
4.0。 取 对 照 溶 液 20nl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 
主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%。 再 精密 量 取 供 试 
品 溶液 及 对 照 溶液 各 20pl1, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 
(0.5%%)。 

丙酮 取 本 品 约 0. 5g, 精 密 称 定 ,置顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 
水 5ml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 。 取 丙酮 约 50mg, 精 密 
称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 5ml 
置顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 ( 附 
录 册 了 P 第 二 法 ?测定 ,以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色 
谱 柱 ;起 始 温度 50Y ,维持 5 分 钟 ,再 以 每 分 钟 50 它 的 速率 升 
温 至 180C ,维持 2 分 钟 ; 进 样 口 温度 200%C ;检测 器 温度 
250C 。 顶 空 瓶 平衡 温度 80C ,平衡 时 间 30 分 钟 。 理 论 板 数 
按 丙 酮 峰 计 算 不 低 于 1000。 分 别 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶 
液 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 应 符合 
规定 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 邢 M 第 一 法 A) 测 
定 , 水 分 应 为 16.5%% 一 18.5 上 %。 

炽 灼 残渣 不 得 过 0.1% (附录 妞 N) 。 

重金 属 到 本 品 1. 0g, 加 稀 醋 酸 2ml 与 水 适量 使 溶解 ， 
加 水 至 25ml, 依法 检查 (附录 如 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 得 过 
百 万 分 之 三 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 15g, 精 密 称 定 ,加 醋 醒 40ml， 
照 电 位 滴定 法 (附录 外 A) ,用 高 氨 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 
并 将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 的 高 握 酸 滴定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 17. 27mg 的 Cs Hizs N;。 HCl, 

【类 别 】〗 血管 扩张 药 。 
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盐酸 川 营 嗪 注射 液 
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【贮藏 】 
【制剂 】 


遮光 ,密封 保存 。 


(1) 盐 酸 川 营 嗪 注射 液 〈2) 注 射 用 盐酸 川 苟 嗪 


盐酸 川 车 赚 注 射 液 
Yansuan Chuanxiongqin Zhusheye 


Ligustrazine Hydrochloride Injection 


本 品 为 盐酸 川 营 哄 的 灭 菌 水 溶液 。 含 盐酸 川 划 嗪 

(Cs Hi N:* HC1。 2H:O) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.0%%。 
【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 10ml, 加 碘 化 匀 钾 试 液 2 滴 , 即 

生成 橘红 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 ,用 水 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 川 芝 唆 
0. 02mg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 ,在 
295nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 正 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 2.0 一 3.0( 附 录 人 了 )。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,用 水 稀释 制 成 每 lml 中 含 盐酸 川 敬 
嗪 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 200ml 
量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 作 为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 试验 , 取 对 照 溶 液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 , 调 
节 检 测 灵 敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%。 
再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶 液 
的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 (0. 5%)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 E), 每 lmg 盐 
酸 川 营 趴 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 3. 75EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 VV DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (45 : 55) 为 流动 相 ;检测 波长 为 295nm。 
分 别称 取 盐 酸 川 营 嗪 2mg 和 邻 茶 二 甲酸 二 甲 酯 12mg, 置 同 
一 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 2ml 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 
20p1 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,盐酸 川 营 嗪 峰 与 邻 苯 二 
甲酸 二 甲 酯 峰 的 分 离 度 应 大 于 4.0, 理 论 板 数 按 盐酸 川 营 嗪 
峰 计算 不 低 于 2000 。 

测定 法 精密 量 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 川 芳 嗪 
10mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精 密 称 取 盐酸 川 营 嗪 
对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 含 0. 1mg 的 
溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 川 营 嗪 。 

【规格 〗】 (1)2ml: 40mg (2)l0ml: 40mg 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 

。 280 。 


注射 用 盐酸 川 车 唆 
Zhusheyong Yansuan Chuanxiongdin 


Ligustrazine Hydrochjoride for Injection 


本 品 为 盐酸 川 营 嗪 经 冷冻 干燥 的 无 菌 粉末 。 按 平均 装 量 
计算 , 含 盐酸 川 莹 哄 (Cs HzN: 。，HCI. 2H:O) 应 为 标示 量 的 
93.0%~107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 朴 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 川 芝 嗪 40mg)， 
加 水 10ml 溶解 后 ,加 碘 化 镁 钾 试 液 2 滴 , 即 生成 橘红 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 川 营 
嗪 0. 02mg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 测 
定 ,在 295nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 氯 化 物 的 监 别 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1 瓶 , 加 水 10ml 溶解 ,依法 测定 
(附录 WH),pH 值 应 为 2.0 一 3.0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 ” 取 本 品 5 瓶 ,分 别 加 水 10ml 溶 
解 ,溶液 应 澄清 无 色 。 

有 关 物 质 取 本 品 内 容 物 适 量 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml 置 
200ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含 
量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 
调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 蜂 高 约 为 满 量程 的 
20%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶 液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 
对 照 溶 液 主峰 面积 (0. 5%)。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 5. 0%。 

细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 对 E), 每 1mg 盐 
酸 川 营 嗪 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 1. 2EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 0.1% 和 蛋白 肪 水 溶液 100ml 溶解 ,采用 
薄膜 过 滤 法 处 理 后 ,用 0.1%% 蛋 白 肪 水 溶液 冲洗 ,每 膜 100ml， 
依法 检查 (附录 了 日 ) ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (45 : 55) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 295nm。 
分 别 取 盐 酸 川 芝 嗪 2mg 和 邻 茶 二 甲酸 二 甲 酯 12mg, 置 同一 
100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 2ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 
20 岂 注 人 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,盐酸 川 营 嗪 峰 与 邻 茶 二 
甲酸 二 甲 酯 峰 的 分 离 度 应 大 于 4.0, 理 论 板 数 按 盐酸 川 敬 嗪 
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峰 计算 不 低 于 2000 。 
测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ( 约 相当 于 盐酸 川 车 嗪 30mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 溶 
解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 流 
动 相 稀 释 至 刻度 , 取 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精 
密 称 取 盐 酸 川 营 嗪 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计算 , 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 盐酸 川 芝 嗪 。 
(1)40mg (2)80mg 
遮光 ,密闭 保存 。 


(3)120mg 


盐酸 丙 帕 他 莫 


Yansuan Bingpatamo 


Propacetamol Hydrochloride 


HiC 


H 
了 O md CHs 
,HCl 
N 
Hi3C~、 Wy [ 


Cu Hzo Ns; Os .HCL 300.8 

本 品 为 二 乙 胺 基 乙 酸 -4- 乙 酰 氨基 苯 酯 盐酸 盐 。 按 干燥 
品 计算 , 含 Cu HzoN;O;。，HCl 应 为 98.0% 一 102.0 上 6 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 苦 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 中 微 溶 , 在 丙酮 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 约 0. 1g, 加 水 10ml 溶解 后 ,加 若 红 
少许 , 振 播 , 即 显 浅 红 色 , 加 二 氯 甲 烷 5ml, 振 播 , 二 氯 甲 烷 层 
显 浅 红色 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
NV OC), 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 氧化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 酸度 到 本 品 1. 0g, 加 水 10ml 溶解 后 ,依法 测 
定 ( 附 录 旭 H) ,pH 值 应 为 2.5 一 4. 5。 

溶液 的 灌 清 度 与 颜色 取 本 品 1.75g, 加 水 10ml 使 溶 
解 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
KW A) 测 定 ,在 390nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,不 得 过 0. 05 。 

有 关 物 质 ” 临 用 新 制 。 取 本 品 2. 0g, 精 密 称 定 , 精 密 加 
乙 且 10ml, 振 播 10 分 钟 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 
10ml 量 瓶 中 ,用 辛 烷 磺 酸 钠 溶 液 ( 取 辛 烷 磺 酸 钠 2.16g, 加 
水 溶解 并 稀释 至 1000ml, 用 冰 栈 酸 调 节 pH 值 至 3.0) 稀 释 
至 刻度 , 摇 色 ,作为 供 试 品 溶液 ; 男 取 对 氨基 酚 对 照 品 与 对 
乙酰 氨基 酚 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 乙 且 溶 解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 对 氨基 酚 0. 1mg 与 对 乙酰 氨基 酚 0. 8mg 
的 混合 溶液 ,精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 
V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 辛 烷 磺 酸 
钠 溶液 ( 取 辛 烷 磺 酸 钠 2. 16g, 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml, 用 
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盐酸 丙 帕 他 英 


冰 醋 酸 调 节 pH 值 至 3.0)- 乙 有 哺 (70 : 30) 为 流动 相 , 检 测 波 
长 为 246nm。 取 对 照 品 溶液 20 岂 注入 液 相 色谱 仪 ,对 氨基 
酚 与 对 乙酰 氨基 酚 的 相对 保留 时 间 约 为 1.6, 对 氨基 酚 峰 、 
对 乙酰 氨基 酚 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 
对 照 品 溶液 20 岂 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 对 氮 
基 酚 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ;精密 量 取 供 试 品 : 
液 与 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 对 氨基 酚 峰 保留 时 间 的 2 倍 ; 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 
与 对 照 品 溶液 中 对 氨基 酚 与 对 乙酰 氨基 酚 保 留 时 间 一 致 的 
色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 含 对 氨基 酚 不 得 过 
0. 0025%% , 含 对 乙酰 氨基 酚 不 得 过 0.02%; 其 他 单个 杂质 峰 
面积 乘 以 1. 6 后 不 得 大 于 对 照 品 溶液 中 对 乙酰 氨基 酚 峰 面积 
的 3.2 倍 (0.1%%); 其 他 杂质 峰 面 积 的 和 乘 以 1.6 后 不 得 大 于 
对 照 品 溶液 中 对 乙酰 氨基 酚 峰 面积 的 6.4 倍 (0.2%%)。 供 试 
品 溶液 色谱 图 中 任何 乘 以 1.6 后 小 于 对 照 品 溶液 中 对 乙酰 氨 
基 酚 峰 面 积 0.01 售 的 色谱 峰 忽 略 不 计 。 

残留 溶剂 ”甲醇 .乙醇 丙酮 与 二 氯 甲 烷 取 本 品 约 
0. 5g, 精 密 称 定 ,置顶 空 瓶 中 ,精密 加 水 5ml 使 溶解 ,密封 , 作 
为 供 试 品 溶液 ; 另 取 甲醇 .乙醇 .丙酮 与 二 氯 甲烷 适量 ,精密 称 
定 , 加 水 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 甲 醇 0.3mg、Z, 醇 
0. 5mg、 丙 酮 0. 5mg 与 二 氯 甲 烷 60pg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 
5ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 
(附录 姓 P 第 二 法 ) 试 验 , 以 6%% 氰 两 基 葵 基 -94%% 二 甲 基 聚 硅 
氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 色谱 柱 ; 起 始 温 度 
50%C ,维持 7 分 钟 , 以 每 分 钟 25'C 的 速率 升温 至 200'C ,维持 5 
分 钟 ; 进 样 口 温度 为 150*C ;检测 器 温度 为 250°C ; 顶 空 瓶 平衡 
温度 为 80°C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ， 
各 成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 青 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 人 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 0.5%( 附 录 媳 L)。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 N), 遗 留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 出 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ,用 细菌 内 毒素 检查 用 水 制 成 每 
lml 中 含 盐酸 丙 帕 他 莫 1.65mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 对 
EE) ,每 1mg 盐酸 丙 帕 他 莫 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0.050EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 灭 菌 注 射 用 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 2g 的 
溶液 ,依法 检查 (附录 关 H) ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 取 本 品 0.25g ,精密 称 定 ,加 冰 醋 酸 与 醋 栈 各 
25ml 使 溶解 , 照 电 位 滴定 法 (附录 如 A), 用 高 氯 酸 滴定 液 
(0. ImolEL) 滴 定 , 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 毛 
酸 滴定 液 (0. 1molL)? 相 当 于 30. 08mg 的 CH NO 。HCl。 

【类 别 】 解 热 镇 痛 药 。 

【贮藏 】 密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 
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盐酸 布 蔡 蔡 芬 凝 胶 
【制剂 】 注射 用 盐酸 丙 帕 他 莫 
盐酸 头孢 甲肝 
盐酸 布 蔡 蔡 芬 凝 胶 Yansuan Toubaojiawo 


Yansuan Butinaifen Ningjiao 


Butenafine Hydrochloride Gel 


本 品 含 盐酸 布 替 蔡 芬 (Cz; Hz N。， HCl) 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 透 明 凝 胶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ,加 甲醇 制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 
布 替 蔡 芬 20ug 的 溶液 , 滤 过 ,滤液 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 开 A) 测 定 , 在 282nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 244nm 
的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 照 含量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 取 本 品 
适量 ?起 ,至 “ 摇 匀 , 滤 过 ”, 同 法 操作 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 供 试 品 溶液 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 稀释 
至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 
取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 15%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶 
液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 
主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)，。 

其 他 ”应 符合 凝 胶 齐 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 U)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -醋酸 钠 溶 液 ( 取 醋酸 钠 6. 8g, 加 三 乙 胺 
0. 6ml, 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml, 再 滴 加 冰 醋 酸 ,调节 pH 
值 至 4.0)(73 : 27) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 282nm。 理 论 板 数 
按 盐酸 布 替 蔡 芬 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 布 蔡 蔡 芬 25mg), 精 
密 称 定 , 置 50ml 烧杯 中 ,加 饱和 氯 化 钠 溶液 2. 5ml, 搅 拌 使 凝 
胶 变 稀 、 分 散 , 加 入 少量 甲醇 , 待 凝 胶 收 缩 成 团 后 ,将 浴 液 转移 
至 50ml 量 瓶 中 ,再 用 甲醇 适量 分 4~5 次 洗涤 残留 物 , 洗 液 并 
人 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 弃 去 初 滤液 ,精密 
量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 勾 ， 
作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 盐酸 布 蔡 禁 芬 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 100pg 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 2041, 分 别 注 入 液 
相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 布 替 蔡 芬 。 

【规格 (1)6g : 0.06g 
0. 15g 

【贮藏 3 
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(2)10g :0.1g (3)15g : 


密闭 ,在 阴凉 处 保存 ,并 应 防止 冰冻 。 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南 国 、 


Cefmenoxime Hydrochloride 


\ 
mA 及 下 ~ , HCI 


ocn, 
2 
(C1 Hi; Ne, Os Ss )s HCl 1059. 58 


本 品 为 (6R,7R)-7-[(Z)-2-(2- 氨 基 -4- 噬 只 基 )-2- 甲 氧 亚 
氨基 乙酰 氨基 ]-3-[[(1- 甲 基 -1 五 -四 只 -5- 基 )- 硫 ] 甲 基 ]-8- 氧 
代 -5- 硫 杂 -1- 氮 杂 双 环 [4. 2. 0] 辛 -2- 烯 -2- 甲 酸 盐 酸 盐 (2 : 1) 
按 无 水 物 计算 , 含 Ce Hi Ns Os S; 不 得 少 于 89. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 结 晶 或 结晶 性 粉末 ;有 引 
湿性 。 

本 品 在 甲 酰 胺 中 易 溶 , 在 甲醇 中 微 溶 ,在 水 中 极 微 溶解 ， 
在 乙醇 中 不 溶 ;在 pH 6. 8 磷酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 二 氧 钾 6. 4g 
与 磷酸 氢 二 钠 18. 9g, 加 水 750ml 溶解 ,用 lmol/L 氧 氧化 钠 
溶液 调节 pH 值 至 6.8 士 0. 1, 加 水 稀释 至 1000ml) 中 易 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 上 述 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 
液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测 
定 ( 附 录 YL E), 比 旋 度 为 一 27" 至 一 35°。 

吸收 系数 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 上 述 pH 6. 8 磷酸 盐 组 
冲 液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 15pg 的 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 有 A), 在 257nm 的 波长 处 测定 , 吸 
收 系数 (El 总 ) 为 335 一 360。 

【鉴别 】 (1) 在 合 量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 附 录 
N C) 。 

(3) 取 本 品 10mg ,加 0. 5% 碳 酸 钠 溶 液 Iml 溶解 ,再 加 冰 
醋酸 5ml 及 硝酸 银 试 液 2 滴 , 生 成 白色 沉淀 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 1ml 中 含 10mg 的 
混 悬 液 ,依法 测定 (附录 W H) ,pH 值 应 为 2.5 一 4. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 份 ,各 0.55g, 分 别 加 
2% 碳 酸 钠 溶液 5ml 溶解 后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 
号 浊 度 标准 液 ( 附 录 信 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ;如 显 色 ,与 黄色 
或 黄 绿 色 7 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 
更 深 。 

有 关 物 质 ” 临 用 现 配 。 取 本 品 约 20mg, 精 密 称 定 , 加 上 
述 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 液 4ml 使 溶解 后 ,用 流动 相 A 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 
试 品 溶液 适量 ,加 流动 相 A 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 2pg 的 
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盐酸 头 移 甲 脖 


溶液 ,作为 对 照 溶 液 ; 精 密 称 取 1- 甲 基 -5- 琉 基 - 四 氮 唑 对 照 品 
适量 ,加 流动 相 A 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 ml 中 约 食 2kg 的 
溶液 ,作为 1- 甲 基 -5- 殖 基 - 四 和 氮 哄 对照 品 溶 液 。 照 高 效 液 相 
色谱 法 (附录 V D)? 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 
(250mmX4. 6mm, 5pm) ;流动 相 A 为 水 - 冰 醴 酸 - 乙 有 睛 (85 : 
1.7: 15) ,流动 相 B 为 水 - 冰 醋 酸 - 乙 且 (50 : 1.7 : 50), 按 下 
表 进 行 线性 梯度 洗 脱 ; 检 测 波长 为 254nm。 取 盐酸 头孢 甲肝 
对 照 品 10mg, 加 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 0. 5ml, 放 置 30 分 钟 ， 
加 imol/L 盐酸 溶液 0. 5ml 中 和 ,加 上 述 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 
液 2ml 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 2mg 的 溶 
液 , 取 20jl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,头孢 甲肝 峰 的 保留 
时 间 约 为 10 分 钟 ,与 相 邻 分 解 产 物 峰 (相对 保留 时 间 约 为 
0.77) 的 分 离 度 应 不 小 于 4.5。 取 盐酸 头孢 甲肝 对 照 品 约 
20mg, 加 上 述 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 液 4ml 使 溶解 ,加 1- 甲 基 -5 
殖 基 -四 氮 唑 峰 对 照 品 溶液 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 2mg 的 
溶液 , 取 20ul 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,头孢 甲 脖 峰 与 1- 
甲 基 -5 琉 基 -四 氮 唑 峰 的 分 离 度 应 不 小 于 12.0。 取 对 照 溶液 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 10% ,再 分 别 精密 量 取 供 试 品 溶液 、1- 甲 
基 -5- 统 基 - 四 氮 唑 对 照 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注 人 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ， 
含 1- 甲 基 -5- 斑 基 - 四 氮 哈 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 
1.0% ;其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 
(1.0%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3 
倍 (3.0%)。 供 试 品 溶液 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 1 
倍 的 峰 忽略 不 计 。 


时 间 流动 相 A (%) 流动 相 B(%) 
0 100 0 
10 100 0 
40 0 100 
50 0 100 
51 100 0 
60 100 0 


头孢 甲 膨 聚 合 物 ” 照 分 子 排 阻 色谱 法 (附录 V H) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 葡 聚 糖 凝 胶 G-10(40 一 
120km) 为 填充 剂 ,玻璃 柱 内 径 1.0 一 1.4cm, 柱 长 30 一 45cm。 
以 pH 7.0 的 0. lmol/L 磷酸 盐 缓冲 液 [0. 1mol/L 磷酸 氢 二 
钠 溶 液 -0. 1mol/L 磷酸 二 氢 钠 溶液 (61 : 39)] 为 流动 相 A, 以 
水 为 流动 相 B, 流速 约 为 每 分 钟 1. 0ml, 检 测 波长 为 254nm。 
取 0. 2mg/ml 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶液 100 一 200 周 ,注入 液 相 色 
谱 仪 ,分 别 以 流动 相 A、B 为 流动 相 , 记 录 色 谱 图 ,理论 板 数 按 
蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 计 算 均 不 低 于 700, 拖 尾 因 子 均 应 小 于 
2.0。 在 两 种 流动 相 系统 中 , 蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 的 保留 时 间 
比值 应 在 0. 93 一 1. 07 之 间 , 对 照 溶 液 主峰 和 供 试 品 溶液 中 至 
合 物 峰 与 相应 色谱 系统 中 蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 的 保留 时 间 的 
比值 均 应 在 0. 93~1.07 之 间 。 取 盐酸 头孢 甲肝 约 0. 2g 与 无 


水 碳酸 钠 40mg, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 0. 2mg/ml 的 蓝 色 葡 聚 糖 
2000 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 。 取 100~200pl 注 人 液 相 
色谱 仪 ,用 流动 相 A 进行 测定 ,记录 色谱 图 。 高 聚 体 的 峰 高 
与 单 体 和 高 聚 体 之 间 的 谷 高 比 应 大 于 1.5。 另 以 流动 相 B 为 
流动 相 , 精 密 量 取 对 照 溶液 100~ 一 200pl, 连 续 进 样 5 次 , 峰 面 
积 的 相对 标准 偏差 应 不 大 于 5. 0%。 

对 照 溶液 的 制备 ” 取 盐 酸 头孢 甲肝 对 照 品 约 21mg ,精密 
称 定 , 置 500ml 量 瓶 中 ,加 pH 7.0 磷酸 盐 缓 冲 液 5ml 使 溶 
解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 勾 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 0. 2g 与 无 水 碳酸 钠 50mg ,精密 称 定 ， 
置 10ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 立 即 精密 量 
取 100~200pl 注 入 液 相 色谱 仪 ,以 流动 相 A 为 流动 相 进 行 测 
定 , 记 录 色 谱 图 。 男 精密 量 取 对 照 溶 液 100~200pl 注 人 液 相 
色谱 仪 ,以 流动 相 B 为 流动 相 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计 算 , 含 头孢 甲 脖 聚合 物 以 头孢 甲 膨 计 , 不 得 过 0. 5%。 

残留 溶剂 ” 取 本 品 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 顶 空 瓶 中 ,精密 
加 入 二 甲 基 甲 酰胺 2ml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶 液 ; 取 四 
氢 呐 喃 .二 毛 甲 烷 、 乙 酸 乙 酯 和 乙醇 各 适量 ,精密 称 定 , 加 二 四 
基 甲 酰胺 定量 稀释 制 成 每 iml 中 分 别 约 含 0.036mg、 
0. 03mg .0. 25mg 和 0. 25mg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 2. 0ml, 置 
顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 
加 了 第 二 法 ?测定 ,以 6%% 氰 两 基 茶 基 -94%% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 
《或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 , 起 始 温度 
60 ,维持 10 分 钟 , 再 以 每 分 钟 20 人 的 速率 升 至 180Y ,维持 
2 分钟 ;检测 器 温度 为 250C ; 进 样 口 温度 为 200C 。 顶 空 瓶 
平衡 温度 为 80C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 , 进 样 体积 为 1. 0ml。 
取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 项 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 。 舍 四 和 氨 叶 哺 \ 二 氧 甲烷. 乙酸 乙 酯 和 乙醇 均 
应 符合 规定 。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 锯 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 1. 5%。 

重金 属 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 姓 H 第 二 法 ), 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

可 见 异物 取 本 品 5 份 ,每 份 各 2. 0g, 加 0.5% 碳 酸 钠 溶 
液 ( 经 0. 45pm 滤 膜 滤 过 ) 溶 解 , 依 法 检查 (附录 区 H) 应 符合 
规定 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 ,加 0.5% 碳 酸 钠 溶液 (经 0. 45pm 
滤 膜 滤 过 ) 溶 解 制 成 每 lml 中 含 20mg 的 溶液 ,依法 检查 ( 附 
录 区 C), 每 1g 样品 中 含 10um 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 ， 
含 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ,加 碳酸 钠 溶 液 ( 称 取经 170C 加 热 
4 小 时 以 上 的 碳酸 钠 2. 0g, 加 注射 用 水 溶解 并 稀释 至 100ml) 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 舍 头 孢 甲肝 80mg 的 溶液 ,依法 检 
查 ( 附 录 氏 E), 每 lmg 头孢 甲 胀 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 
0. 083EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,加 2% 无 菌 碳酸 钠 溶 液 溶 解 并 稀释 制 成 
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注射 用 盐酸 头孢 甲 且 


每 1ml 中 含 10mg 的 溶液 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 , 用 pH 7.0 无 
菌 氯 化 钠 -蛋白 肪 缓冲 液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 800ml) ,以 大 
肠 埃 希 菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 HH) ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DDD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 水 - 冰 醋 酸 - 乙 有 睛 (85 : 1.7 : 15) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 254nm。 取 盐酸 头孢 甲 胀 对照 品 10mg, 加 ljmol/L 氢 
氧化 钠 溶 液 0. 5ml, 放 置 30 分 钟 ,加 1molL 盐酸 溶液 0. 5ml 
中 和 ,加 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 液 2ml 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 40pg 的 溶液 , 取 20pl 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 录 
色谱 图 ,头孢 甲 脖 峰 的 保留 时 间 约 为 10 分 钟 ,与 相 令 分解 产 
物 峰 (相对 保留 时 间 约 为 0.77) 的 分 离 度 应 不 小 于 4. 5。 

测定 法 ” 取 本 品 约 20mg, 精 密 称 定 ,加 上 述 pH 6.8 磷 
酸 盐 缓冲 液 4ml 使 溶解 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 40pg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 盐 酸 头孢 甲肝 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 
计算 出 供 试 品 中 Cue Hi Ns OsS; 的 含量 。 

【类 别 〗 8 内 酰胺 类 抗生素 ,头孢 菌 素 类 。 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 干燥 处 保存 。 

【制剂 】 注射 用 盐酸 头孢 甲 上 


注射 用 盐酸 头孢 甲肝 


Zhusheyong Yansuan Toubaojiawo 


Cefmenoxime Hydrochloride for Injection 


本 品 为 盐酸 头孢 甲肝 加 适量 无 水 碳酸 钠 为 助 溶剂 制 成 的 
无 菌 粉 末 。 按 平均 装 量 计算 , 含 头 孢 甲肝 (Ce Hi Ns OsS;) 应 
为 标示 量 的 90.0%~~110.0%。 

【性 状 了 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 适量 ,加 pH 6. 8 磷酸 盐 缓 冲 液 制 成 每 1ml 中 
约 含 头孢 甲 胀 15pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 光 光度 法 (附录 区 
A) 测 定 , 在 232nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

《3) 取 本 品 适 量 , 加 稀 酸 , 即 泡 腾 , 发 生 二 氧化 碳 , 导 人 氢 
氧化 钙 试 液 中 , 即 生成 白色 沉淀 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 约 含 头 驳 
甲肝 0. 1g 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WH),pH 值 应 为 6.4 一 
7.9。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 按 标示 量 分 别 加 水 
制 成 每 1ml 中 含 头 孢 甲 脏 0. 1g 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 , 如 
显 浑浊 ,与 工 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 
显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 7 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 
较 , 均 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 
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使 溶解 ,再 用 流动 相 A 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 头孢 甲 胎 
0. 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,加 流动 相 A 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 头 孢 甲肝 2g 的 溶液 ,作为 对 照 溶 
液 , 照 盐酸 头孢 甲肝 项 下 的 方法 测定 , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 
有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
1.5 倍 (1.5%%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面 
积 的 4 售 (4.0%)。 

头孢 甲 膨 聚合 物 ”精密 称 取 本 品 内 容 物 适 量 ( 相 当 于 头 
孢 甲 脖 约 0. 2g) , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 。 照 盐酸 头 移 甲肝 项 下 的 方法 测定 , 含 头孢 甲肝 聚合 物 以 
头孢 甲 脖 计 ,不 得 过 1. 0%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 60 心 减 压 干燥 3 小 时 , 减 失 重量 
不 得 过 1.5%( 附 录 妊 L)。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 , 按 标示 量 加 微粒 检查 用 水 制 成 每 
lml 中 含 20mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 C) ,标示 量 为 1. 0g 
以 下 的 折算 为 每 1. 0g 样品 中 含 10pm 以 上 微粒 不 得 过 6000 
粒 , 含 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 ;标示 量 为 1. 0g 以 上 
(包括 1. 0g) 的 每 个 供 试 品 容器 中 含 10pm 以 上 微粒 不 得 过 
6000 粒 , 含 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 EE), 每 mg 头 
孢 甲 脖 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 083EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,加 pH 7.0 无 菌 氢化 钠 - 蛋 白 腑 缓冲 液 溶 
解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 10mg 的 溶液 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 ， 
用 上 述 缓冲 液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 800ml) ,以 大 肠 埃 希 菌 
为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I B)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 混 合 均匀 。 精 
密 称 取 适 量 , 加 水 适量 使 溶解 ,再 用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 头孢 甲肝 40pg 的 溶液 , 照 盐酸 头孢 甲 膨 项 下 的 方 
法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 头孢 甲 膨 。 

【规格 】 按 Cs Hi NsOsS;s 计 
(3)1.0g (4)2.0g 

【贮藏 遮光 ,密闭 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


(1)0.25g (2)0.5g 


盐酸 司 来 吉 兰 
Yansuan Silaijilan 


Selegiline Hydrochloride 


CH; 


| 
下 会 ch Hal 
H CHs 


CH N，。HCI 223.75 
本 品 为 (R)-N,a- 二 甲 基 -N-2- 丙 燃 基 蔡 乙 胺 盐酸 盐 。 按 
干燥 品 计算 , 含 Cis HizN。HCIl 应 为 98.0% 一 102.0% 。 
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盐酸 司 来 吉 兰 


【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 .甲醇 或 乙醇 中 易 深 ,在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WY C 〇 ) 为 141 一 145C 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 适 量 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 lml 含 100mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WI E), 比 旋 度 为 
一 10. 0 至 一 12, 0°。 

【鉴别 ] (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 5mg 
的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) ,于 200~300nm 
的 波长 范围 内 测定 吸光 度 , 在 252nm、257nm 与 263nm 的 波 
长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C)。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 ) 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 0.20g, 加 水 10ml 溶解 后 ,依法 
测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 3. 5 一 4. 5。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 , 精 密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 Iml 中 含 盐酸 司 来 吉 兰 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 
溶液 ; 另 取 盐 酸 甲 基 安 非 他 明 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 
相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 01mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 试 验 , 取 对 照 品 溶液 
20p1 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 25% 。 再 精密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 20pl1， 
分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 
倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 盐酸 甲 基 安 非 他 明峰 ,其 峰 面 
积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 的 主峰 面积 (1. 0%) ,其 他 单个 杂质 峰 
的 面积 不 得 大 于 总 峰 面积 的 0.2% ,其 他 各 杂质 峰 面积 的 和 
不 得 大 于 总 峰 面 积 的 1. 0%。 

S- 异 构 体 ”精密 称 取 本 品 约 20mg, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 异 
丙 醇 1ml 与 正 丁 胺 10p1, 振 摇 使 盐酸 司 来 吉 兰 溶解 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 精 密 称 取 盐 酸 司 来 吉 兰 
消 旋 对 照 品 8mg, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 异 丙 醇 1ml 与 正 丁 胺 
10pl, 振 摇 使 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 ,作为 系统 适用 性 试 
验 溶液 ;将 供 试 品 溶液 用 流动 相 稀释 成 制 每 1ml 中 约 含 10ng 
的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 ， 
用 涂 有 纤维 素 -三 (3,5- 二 甲 茶 基 氨基 甲酸 酯 ) 的 硅胶 为 填充 
剂 (推荐 OD-H 或 效能 相当 的 色谱 柱 ); 以 环 已 烷 - 异 丙 醇 
(99.8 : 0.2) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 220nm。 取 系统 适用 性 试 
验 溶液 20nl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,盐酸 司 来 吉 兰 和 
S- 异 构 体 两 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 再 分 别 精密 量 取 对 
照 溶液 与 供 试 品 溶液 各 20pl, 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 
供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 ,如 显 S- 异 构 体 的 色谱 峰 ,其 峰 面积 
不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (0. 5%)。 

残留 溶剂 ”乙醇 .乙醚 与 甲苯 取 无 水 乙醇 .无 水 乙醚 与 
甲 茶 适 量 , 精 密 称 定 , 置 同一 量 瓶 中 ,加 二 甲 基 亚 碘 溶 解 并 定 
县 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 乙醇 60pg\ 乙 醚 4. 0pg 与 甲 茶 18pg 


的 溶液 ,精密 量 取 5ml 置顶 空 瓶 中 ,作为 对 照 品 溶液 ; 另 取 本 
品 约 0. 1g ,精密 称 定 , 置 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 二 甲 基 亚 砚 5ml 
使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 现 了 第 
二 法 ) 测 定 。 以 5% 莱 基 -95% 甲 基 太 氧 烷 基 共聚 物 为 固定 液 
(规格 :30mX0.53mm) 和 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 甲 基 寿 基 氧 烷 
基 共 聚 物 为 固定 液 (规格 :30mX0.53mm) 串 联 的 毛细 管 柱 ; 
柱 温 起 始 温 度 为 50°C ,维持 17 分 钟 , 以 每 分 钟 10 的 速率 升 
温 至 100Y ,维持 5 分 钟 , 然 后 以 每 分 钟 40C 的 速率 升温 至 
200C ,维持 20 分 钟 。 理 论 板 数 按 甲 茶 峰 计算 不 低 于 1000， 
各 峰 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 上 述 两 种 溶液 在 90 必 加热 
30 分 钟 后 ,分别 注入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 
峰 面 积 计算 , 含 乙 醇 、 乙 醚 与 甲苯 的 量 分 别 不 得 过 0.5%、 
0.5% 与 0.089%。 

三 氯 甲 烷 ” 取 三 氯 甲 烷 适 量 ,精密 称 定 ,加 二 甲 基 亚 硕 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 3pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 ; 另 
取 本 品 约 50mg, 精 密 称 定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 二 甲 基 亚 碘 溶 
解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 
(附录 好 了 第 三 法 ?测定 ,以 6%% 氰 两 基 葵 基 -94%% 甲 基 硅 氧 烷 
基 共 聚 物 为 固定 液 的 毛细 管 柱 (30m X 0. 53mm, 如 DB624)，; 
柱 温 起 始 温度 为 50'C ,维持 12 分 钟 , 再 以 每 分 钟 40 的 速率 
升温 至 200 ,维持 15 分 钟 ;用 电子 捕获 检测 器 检测 。 理 论 
板 数 按 三 毛 甲 烷 峰 计算 不 低 于 1000。 精 密 量 取 上 述 两 种 溶 
液 各 lpl, 分 别 注 入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计 算 , 含 三 所 甲烷 的 量 不 得 过 0. 006%% 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 60C 减 压 干燥 3 小 时 ,依法 检查 
(附录 妞 L) , 减 失 重量 不 得 过 1.0% 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 河 ,依法 检查 (附录 出 
开 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 1mol/L 磷酸 二 氧 铁 溶 液 ( 用 磷酸 调节 pH 值 
至 3. 1)- 乙 有 睛 (80 : 20) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 205 nm。 精 密 
称 取 盐 酸 司 来 吉 兰 和 盐酸 甲 基 安 非 他 明 各 适量 ,加 流动 相 深 
解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 0. 1mg 的 混合 溶液 , 播 
匀 ,作为 系统 适用 性 溶液 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 , 理 
论 板 数 按 盐酸 司 来 吉 兰 峰 计算 不 低 于 2000。 盐 酸 司 来 吉 兰 
峰 与 盐酸 甲 基 安 非 他 明峰 的 分 离 度 应 大 于 3. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1 注入 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 盐 酸 司 来 吉 兰 对 照 曲 适量 ， 
同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 B 型 单 胺 氧化 酶 抑制 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,干燥 处 保存 。 

【制剂 ] (1) 盐 酸 司 来 吉 兰 (2) 盐 酸 司 来 吉 兰 胶 歧 

。 285 。 
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盐酸 司 来 吉 兰 片 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


盐酸 司 来 吉 兰 片 
Yansuan Silaijilan Pian 


Selegiline Hydrochloride Tablets 


本 品 含 盐酸 司 来 吉 兰 (Cs Hy?N，HCI) 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 〗 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 含 盐酸 司 来 吉 兰 1mg 的 溶液 , 作 
为 供 试 品 溶液 ; 另 取 盐酸 甲 基 安 非 他 明 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 用 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0.01mg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 试验 , 取 对 
照 品 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 
色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%。 再 精密 量 取 上 述 两 种 溶 
液 各 20p1 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 
时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 盐酸 甲 基 安 非 他 明 
峰 ,其 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 品 溶液 主峰 面积 的 2 售 (2.0%)。 
其 他 单个 杂质 峰 的 面积 不 得 大 于 总 峰 面积 的 0.5%% ,其 他 各 
杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 总 峰 面 积 的 2.0% 。 

S- 异 构 体 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 司 来 吉 兰 
20mg) , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 入 异 丙 醇 1ml 和 正 丁 胺 10pl1, 振 揪 
使 盐酸 司 来 吉 兰 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 ,作为 供 试 品 溶 
液 。 精 密 称 取消 旋 盐酸 司 来 吉 兰 对 照 品 8mg, 置 10ml 量 瓶 中 ， 
加 入 异 丙 醇 1ml 与 正 丁 胺 10pl, 振 摇 使 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 
刻度 ,作为 系统 适用 性 试验 溶液 ; 取 供 试 品 溶液 用 流动 相 稀释 
成 每 1ml 约 含 盐酸 司 来 吉 兰 10p8g 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 
高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 涂 有 纤维 素 - 三 (3,5- 二 
甲 葵 基 氨基 甲酸 酯 ) 的 硅胶 为 填充 剂 ( 推 荐 OD-H 或 效能 相 
当 的 色谱 柱 ), 以 环 已 烷 - 异 丙 醇 (99.8 : 0. 2) 为 流动 相 ;检测 
波长 为 220nm; 取 系统 适用 性 试验 溶液 20 由 ,注入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 。 盐 酸 司 来 吉 兰 和 S- 异 构 体 两 峰之 间 的 分 
离 度 应 符合 要 求 。 再 分 别 精 密 量 取 对 照 溶 液 与 供 试 品 溶液 
各 20pl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 的 色谱 
图 中 ,如 显 S- 异 构 体 的 色谱 峰 , 其 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 
的 主峰 面积 (0. 5%)。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 50 ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 , 振 摇 使 盐酸 司 来 吉 兰 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 揪 匀 , 取 
溶液 适量 ,离心 10 分 钟 , 取 上 清 液 作 为 供 试 品 溶液 , 照 含 量 测 
定 项 下 的 方法 ,依法 测定 含量 ,应 符合 规定 (附录 X EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 。 经 
30 分钟 时 , 取 溶液 10ml, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 液 ; 另 
精密 称 取 盐 酸 司 来 吉 兰 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
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成 每 tml 中 约 含 10pg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 , 照 含量 测定 项 
下 的 方法 ,依法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 基 的 
80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 盐酸 司 来 吉 兰 25mg) ,用 流动 相 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 , 照 盐酸 
司 来 吉 兰 含量 测定 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 盐酸 司 来 吉 兰 。 

【规格 】 5mg 

【贮藏 》 遮光 ,密封 保存 。 


盐酸 西 替 利 虹 
Yansuan Xitiliqin 


Cetirizine Hydrochloride 
A COOH 


,2HC1 


Co HzxsCIN:*O。2HCI 461.81 

本 品 为 ( 士 )-2-{2-[4-[(4- 氯 葵 基 ) 苯 甲 基 ]-1- 哌 嗪 基 ] 乙 
氧 基 } 乙 酸 二 盐酸 盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 Ca Hzs CIN:zO: 。 
2HCI 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ,无 臭 。 

本 品 在 水 中 易 深 ,在 甲醇 或 乙醇 中 溶解 ,在 三 毛 甲 烷 或 两 
酮 中 几乎 不 溶 。 

吸收 系数 ” 取 本 品 约 20mg ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ;精密 量 取 
5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 播 
名 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A), 在 231nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ,吸收 系数 ( 百名 ) 为 365 一 385 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 甲醇 适量 , 振 扬 使 溶解 ， 
用 甲醇 稀释 至 100ml, 摇 匀 , 作 为 供 试 品 溶液 ; 另 取 盐 酸 西 蔡 
利 趴 对 照 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 
取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 
层 板 上 ,以 二 握 甲 烷 -甲醇 - 浓 氨 溶 液 (4: 1 :0.2) 为 展开 剂 ， 
展开 , 晾 干 , 置 碘 蒸气 中 显 色 后 ,立即 检视 , 供 试 品 溶液 所 显 主 
斑点 的 颜色 和 位 置 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑 点 一 致 。 

(2) 取 本 品 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 制 成 每 1ml 中 含 10pg 
的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 KW A) 测 定 ,在 231nm 
的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 218nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C)。 
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(4) 本 品 的 水 溶液 应 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 ) 。 

【检查 】 酸度 取 本 品 约 0.5g, 加 水 10ml 使 溶解 后 , 依 
法 测定 (附录 YW H) ,pH 值 应 为 1.2 一 1.8。 

深 液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1. 0g, 加 水 10ml 使 溶解 ， 
溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄 绿色 1 号 标准 比 色 液 (附录 区 
A 第 一 法 ?比较 , 不 得 更 深 。 

氰 化 物 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妊 下 第 一 法 ) ,应 
符合 规定 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 水 使 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,加 水 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 2wg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 ;精密 量 取 对 照 
溶液 适量 ,用 水 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 2yg 的 溶液 ,作为 检测 
限 溶 液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) ,用 十 八 烷 基 硅烷 键 
合 硅胶 为 填充 剂 , 以 乙 有 睛 -0. 1% 三 乙 胺 的 0. 05moML 磷酸 二 
氢 钠 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 至 3.0)(35 : 65) 为 流动 相 ,检测 
波长 为 230nm, 理论 板 数 按 西 蔡 利 嗪 峰 计 算 不 低 于 4000。 取 
检测 限 溶液 20 岂 注入 液 相 色谱 仪 ,主峰 信 噪 比 应 不 小 于 10。 
取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 
与 对 照 溶液 各 20p1, 分别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 供 试 品 溶液 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 
如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 
1/2(0. 5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(1.0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105 必 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妞 工 ) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 好 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 
三 互 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 18g ,精密 称 定 , 加 冰 醋 酸 20ml 
溶解 后 ,加 醋酸 汞 试 液 5ml 与 结晶 紫 指 示 液 1 滴 , 用 高 氧 酸 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 显 蓝 色 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 
试验 校正 。 每 lml 高 握 酸 滴定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 
23. 09mg 的 Ca Hzs CIN: O,。2HCI， 

【类 别 〗 组 胺 Hi 受 体 拓 抗 剂 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 

【制剂 】 〈1) 盐 酸 西 替 利 嗪 口服 溶液 
片 (3) 盐 酸 西 奉 利 嗪 滴 剂 


(2) 盐 酸 西 替 利 嗪 


盐酸 西 替 利 嗪 口服 溶液 
Yansuan Xitiligin Koufurongye 


Cetirizine Hydrochloride Oral Solution 


本 品 含 盐酸 西 替 利 嗪 (Cs Hzs CIN;, 0;， 2HCD 应 为 标示 
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盐酸 西 蔡 利 嗪 片 


量 的 90.0 上 一 110.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄清 液体 , 味 微 甜 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 用 水 稀释 制 成 每 lml 中 含 20p8g 的 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 测 定 ,在 231nm 的 波 
长 处 有 最 大 吸收 ,在 218nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 3.8 一 5.8( 附 录 风 H)。 

其 他 应 符合 口服 溶液 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
I O) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 0. 1mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 
至 3.7)- 乙 有 睛 (60 : 40) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 232nm, 理论 板 
数 按 盐酸 西 替 利 嗪 峰 计 算 不 低 于 2000。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 水 稀释 制 成 每 lml 中 含 
50ng 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 液 ; 另 精密 称 取 盐 酸 西 替 利 嗪 对 
照 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 50ng 的 溶液 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl， 
分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


同 盐酸 西 蔡 利 嗪 。 
10ml : 10mg 


遮光 ,密封 ,在 阴凉 处 保存 。 


盐酸 西 替 利 哄 片 
Yansuan Xitiliqin Pian 


Cetirizine Hydrochloride Tablets 


本 品 含 盐酸 西 替 利 嗪 (Ca Hzs CIN;O;，2HCL) 应 为 标示 
量 的 90.0%% 一 110.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,薄膜 衣 片 
除去 包 衣 后 , 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 3】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 西 替 利 
暴 40mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 , 滤 过 ;精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 
刻度 , 播 匀 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 , 在 
23lnm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 218nm 的 波长 处 有 最 小 
吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 握 化 物 的 鉴别 反应 (附录 于)。 

【检查 】 溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 
第 一 法 ) ,以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 
。 287 。 
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操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 
溶液 ; 另 取 盐 酸 西 替 利 嗪 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 水 溶解 并 
定量 稀释 制 成 每 lml 约 含 10ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 分 
别 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 在 
230nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,计算 出 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 
标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ， 
充分 振 播 ,使 盐酸 西 蔡 利 嗪 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ，, 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 盐 酸 西 替 利 嗪 对 照 品 适 量 , 精 
密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 约 含 10yg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 分 别 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 A) 在 230nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 计 算 含量 ， 
应 符合 规定 (附录 X EE)。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 有 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 0. lmol/L 磷酸 二 氧 钠 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 
至 3.7)- 乙 有 睛 (60 : 40) 为 流动 相 ;检测 波长 为 232nm。 理 论 板 
数 按 盐酸 西 替 利 嗪 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 (薄膜 衣 片 除去 包 衣 ) ,精密 称 定 ， 
研 细 , 精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 西 蔡 利 嗪 10mg), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 , 弃 去 初 滤液 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 盐 酸 
西 替 利 嗪 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 西 替 利 嗪 。 

【规格 】 10mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


盐酸 西 苦 利 哄 滴 剂 
Yansuan Xitiliqin Diji 


Cetirizine Hydrochloride Drops 


本 品 含 盐酸 西 替 利 暴 (Ca Hzs CIN; 0;，2HCD) 应 为 标示 
量 的 90. 0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 至 微 黄色 的 澄清 液体 , 味 甜 略 苦 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ,用 水 稀释 制 成 每 Iml 中 含 
20pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 于 A) 测 定 ， 
在 231nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 218nm 的 波长 处 有 最 
小 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
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《3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.5~7.5( 附 录 W H)。 

溶液 的 颜色 ” 取 本 品 ,与 黄色 4 号 标准 比 色 液 ( 附 录 区 A 
第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

其 他 ”应 符合 口服 溶液 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 T O) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 1mol/L 磷酸 二 氢 钠 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 
至 3.7)- 乙 且 (60 : 40) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 232nm。 理 论 板 
数 按 盐酸 西 蔡 利 嗪 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ”精密 量 到 本 品 适量 ,用 水 稀释 制 成 每 Iml 中 含 
0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 盐 酸 西 替 利 嗪 对 
照 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20p1， 
分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ， 
即 得 。 

【类 别 】 

【规格 】 

【贮藏 


同 盐酸 西 蔡 利 嗪 。 
10ml : 0. 1g 


密封 ,在 阴凉 处 保存 。 


注射 用 盐酸 曲 马 多 
Zhusheyong Yansuan Qumaduo 


Tramadol Hydrochloride for Injection 


本 品 为 盐酸 曲 马 多 的 无 菌 冻 干 品 。 按 平均 装 量 计算 , 含 
盐酸 曲 马 多 (Ci Hxs NO。，HC1) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 朴 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 〗】 (1) 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 盐酸 曲 马 多 2mg) ,加 
枸 橡 酸 醋 栈 试 液 3 一 4 滴 , 在 约 90C 的 水 浴 中 加 热 3 一 5 分 
钟 , 即 显 紫 红色 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 应 显 氢 化 物 的 鉴别 反应 (附录 胃 )。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 盐酸 曲 马 多 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 
5. 0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 , 加 水 溶解 制 成 每 1ml 中 
含 盐酸 曲 马 多 50mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄 
色 1 号 标准 比 色 液 (附录 这 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 盐酸 曲 马 多 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 
顺 式 盐 酸 曲 马 多 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0. 2mg 的 溶液 ,精密 量 取 3ml, 置 100ml 量 瓶 中 , 精 
密 加 入 供 试 品 溶液 1ml, 用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
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照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注 人 
液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 曲 马 多 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20% , 顺 式 曲 马 多 峰 与 曲 马 多 峰 的 分 离 度 应 符合 要 
求 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 顺 式 曲 蕊 多 保留 时 间 一 致 的 色谱 
峰 , 其 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 中 顺 式 曲 马 多 峰 面 积 
《0.3%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 中 曲 马 多 峰 
面积 (1. 0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 3.0%( 附 录 媒 工 ) 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 用 0.9% 无 菌 握 化 钠 溶 液 100ml 溶解 ,用 
薄膜 过 滤 法 处 理 后 ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检 
查 ( 附 录 杀 日) ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 E), 每 lmg 盐 
酸 曲 马 多 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 醋酸 钠 缓冲 溶液 ( 取 醋 酸 钠 3. 6g, 加 冰 醋 酸 2ml， 
加 水 900mi 溶解 后 ,用 冰 醋 酸 调 节 pH 值 至 4.5, 再 用 水 稀释 
至 1000ml)- 甲 醇 (65 : 35) 为 流动 相 ;检测 波长 为 27inm。 理 
论 板 数 按 盐酸 曲 马 多 蜂 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 盐 酸 曲 马 
多 0. 5mg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 盐酸 曲 马 多 对 照 品 ,精密 称 定 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 曲 马 多 。 

【规格 】 (1)50mg (2)0.1g 

【贮藏 】 谈 光 ,密闭 保存 。 


盐酸 齐 拉 西 酮 
Yansuan Qilaxitong 


Ziprasidone 了 Hydrochloride 


H 
Cl NN , 
0, HCl, 7 HO0 
| 


Cn Ha CIN4OS。HCI. 1/2H;O 458.41 
本 品 为 5-{2-[4-(1,2- 茶 并 晕 陵 -3- 基 )- 哌 呆 ] 乙 基 }-6- 握 - 
1,3- 二 氧 -2 且 - 嘻 唆 -2- 酮 盐酸 盐 半 水 合 物 。 按 无 水 物 计算 , 含 
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Cz Hz CIN4OS。HCl 应 为 98.0 只 一 102.0 听 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 淡 检 红色 结晶 性 粉末 ;有 引 湿 性 ; 
无 臭 ,无 味 。 

本 品 在 二 甲 基 甲 酰胺 或 甲醇 中 微 溶 ,在 二 氯 甲 烷 .无 水 乙 
醇 或 水 中 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 
溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 
致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

〈3) 本 品 的 乙醇 溶液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 1 取 本 品 适量 ,加 甲醇 -水 -盐酸 
(20 : 5 : 0, 01) 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0.5mg 的 溶 
液 , 作 为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,加 上 述 溶 剂 定量 稀释 制 
成 每 lml 中 含 2. 5p8g 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 
下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 
灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精密 
量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20 岂 ,分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 1.5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 
图 中 齐 拉 西 酮 峰 前 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (0. 5%)。 

有 关 物 质 2 取 有 关 物 质 1 项 下 的 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 
液 作为 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 , 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V 
D)? 试 验 , 用 辛 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 磷酸 盐 缓 冲 液 
〈 取 磷酸 二 氢 钾 6.8g, 加 水 900ml 溶解 后 ,用 5mol/L 氧 氧 
化 钠 溶液 调节 pH 值 至 6.0, 加 水 至 1000ml)- 乙 且 - 甲 醇 (8 : 
11 : 1) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 229nm。 取 对 照 溶液 20pl 注入 
液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 
别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 4 售 。 
供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 齐 拉 西 酮 峰 后 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 
峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 5%)。 

有 关 物 质 1 与 有 关 物 质 2 项 下 各 杂质 的 总 量 不 得 过 
1.5%。 

残留 滨 剂 ”甲醇 .乙醇 .正己 烷 . 二 甲 基 甲 酰胺 、 二 氯 甲 
烷 、 甲 茜 与 四 和 氨 呐 顺 取 本 品 0.25g, 精 密 称 定 , 精 密 加 二 甲 
基 亚 砚 5ml 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 甲 醇 . 乙 醇 、 
正己 烷 、 二 甲 基 甲 酰胺 、 二 握 甲 烷 、 甲 茶 与 四 和 氨 叶 喃 适量 ,加 
二 甲 基 亚 碘 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 约 含 150pg、250pg、 
14. 5ug、44ng、30pg、44. 5pg 与 36ug 的 混合 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 网 第 三 法 ) 试 验 , 用 育 
乙 二 醇 (PEG-20M) (或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ; 初 
始 温 度 40%C ,维持 20 分 钟 ,再 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 
220'C ,维持 4 分 钟 ;检测 器 温度 为 250C; 进 样 口 温度 为 
180'C 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 1nl, 分 别 注 
人 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 均 应 
符合 规定 。 
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水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 妊 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 应 不 得 过 3.0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 人 山 N), 遗 留 残 
渣 不 得 过 0.1%% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 再 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 二 氢 钾 6. 8g, 加 水 900ml 溶 
解 后 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3.0, 加 水 至 1000ml)- 甲 醇 (3 : 2) 
为 流动 相 ; 检 测 波长 为 229nm。 理 论 板 数 按 齐 拉 西 酮 峰 计 算 
不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 约 23mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
60%% 甲 醇 溶 液 适量 , 振 播 使 溶解 ,并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 
取 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐 酸 齐 拉 西 酮 对 
照 品 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 抗 精神 失常 药 。 

【贮藏 】 密封 ,在 干燥 处 保存 。 

【制剂 〗 盐酸 齐 拉 西 酮 片 


盐酸 齐 拉 西 酮 片 
Yansuan Qilaxitong Pian 


Ziprasidone Hydrochloride Tablets 


本 品 含 盐 酸 齐 拉 西 酮 (Cz Ha Ns CIOS、HCID) 应 为 标示 量 
的 90.0% 一 110.0%% 。 

【性 状 〗 本 品 为 类 白色 至 浅 红 色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 
衣 后 显 类 白色 至 浅 红色 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 ( 薄 膜 衣 片 除去 包 衣 ) 的 细 粉 适量 ( 约 
相当 于 盐酸 齐 拉 西 酮 10mg), 填 50ml 量 瓶 中 ,加 溶出 度 项 下 
的 溶出 介质 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 。 取 续 滤 液 5ml， 
用 上 述 溶剂 稀释 至 25ml, 播 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 区 A) 测 定 , 在 316nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 乙醇 振 摇 使 盐酸 齐 拉 西 酮 溶解 ， 
滤 过 ,滤液 显 所 化物 的 鉴别 反应 (附录 焉 ) 。 

【检查 〗 有 关 物 质 1 取 本 品 细 粉 适量 ,加 甲醇 -水 -盐酸 
(20 : 5 : 0.01) 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 齐 拉 西 酮 
0. 5mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 :精密 量 取 适 
量 , 加 上 述 溶剂 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 盐酸 齐 拉 西 酮 
2. 5p8g 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ， 
取 对 照 溶液 20n1 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 
与 对 照 品 溶液 各 20pl1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 
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主 成 分 峰 保留 时 间 的 1. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 齐 拉 西 
酮 峰 前 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 的 2 倍 (1.0%)。 

有 关 物 质 2 取 有 关 物 质 1 项 下 的 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 
液 作为 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 , 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V 
D) 试 验 ,用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 磷酸 盐 缓 冲 液 
( 取 磷 酸 二 氢 钾 6. 8g, 加 水 900ml 溶解 后 ,用 5mol/L 氢 氧 化 
钠 溶液 调节 pH 值 至 6.0, 加 水 至 1000ml)- 乙 且 - 甲 醇 (8 : 
11 : 1) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 229nm。 取 对 照 溶液 20p1 注入 
液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20j1, 分 
别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 4 
倍 。 供 试 品 溶 液 的 色谱 图 中 齐 拉 西 酮 峰 后 如 有 杂质 峰 , 单 
个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 
(1.0%), 

有 关 物 质 1 与 有 关 物 质 2 项 下 各 杂质 的 总 量 不 得 过 
2.0%。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 60% 甲 醇 
适量 ,超声 15 分 钟 , 放 冷 ,用 60% 甲 醇 稀 释 至 刻度 , 扬 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 , 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 含 
量 , 应 符合 规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 二 法 )， 
以 醋酸 -醋酸 钠 缓冲 液 ( 取 醋酸 钠 4.0g, 加 冰 醋 酸 16ml, 加 水 
溶解 并 稀释 至 1000ml,pH 值 为 3. 6)500ml 为 溶出 介质 ,转速 
为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ， 
取 续 滤液 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A), 在 316nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 ; 另 精密 量 取 含 量 测定 项 下 对 照 品 溶液 适 
量 ,用 洲 出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 40pg 的 溶液 , 同 
法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 
规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 二 氧 钾 6. 8g, 加 水 900ml 溶 
解 后 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 0, 加 水 至 1000ml)- 甲 醇 (3 : 2) 
为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 229nm。 理 论 板 数 按 齐 拉 西 酮 峰 计 算 
不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 (薄膜 衣 片 除去 包 衣 ) ,精密 称 定 ， 
研 细 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 盐酸 齐 拉 西 酮 20mg), 轩 50ml 
量 瓶 中 ,加 60% 甲 醇 适 量 ,超声 使 盐酸 齐 拉 西 酮 溶解 ,用 60% 
甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20p1, 注 人 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐酸 齐 拉 西 酮 对 照 品 约 20mg ,精密 
称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 60% 甲 醇 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 勾 ， 
同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 盐酸 齐 拉 西 酮 。 

【规格 20mg 

【贮藏 】 密封 保存 。 
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盐酸 克 林 老 素 棕榈 酸 酯 
Yansuan kelinmeisu Zonglusuanzhi 


Clindamycin Palmitate Hydrochloride 


Css Hoes CINGO,S » HC] 699. 85 

本 品 为 甲 基 -7- 握 -6,7,8- 三 脱氧 -6-(1- 甲 基 - 反 -4- 丙 基 - 
L-2- 吡 咯 烷 甲 酰 氨 基 )-1- 硫 代 -L- 苏 式 -a-DD 半 乳 辛 吡 喃 糖 
甲 苷 -2- 棕 榈 酸 栈 盐酸 盐 。 按 无 水 物 计 算 , 含 克 林 甸 素 
(Cis Hss CIN; Os S) 不 得 少 于 55. 0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

本 品 在 乙醇 或 三 氯 甲 烷 中 易 溶 ,在 水 中 溶解 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 握 化 物 的 鉴别 反应 (附录 于 )。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 2. 8 一 3. 8。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 10mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 ,用 甲 
醇 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 
液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 辛 烷 基 硅烷 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ;流动 相 A 为 0.005mol/L 醋酸 铵 溶液 - 乙 且 
(50 : 50) ,流动 相 B 为 乙 且 , 按 下 表 进 行 线性 梯度 洗 脱 ;检测 
波长 为 230nm。 取 克 林 血 索 棕榈 酸 酯 对 照 品 适量 ,加 甲醇 溶 
解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 20mg 的 溶液 , 取 20pl 注 入 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 克 林 翅 素 棕 榈 酸 酯 峰 的 保留 时 间 约 为 
32 分 钟 , 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 峰 与 克 林 霉 素 B 棕榈 酸 酯 峰 ( 相 
对 保留 时 间 约 为 0.96) 间 的 分 离 度 应 不 小 于 3.0。 取 对 照 溶 
液 20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 蜂 
的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 
液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 (2. 0%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
的 3.5 倍 (7.0%%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 
主峰 面积 0. 05 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 


盐酸 克 林 堆 素 棕榈 酸 酯 
时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 

0 100 0 

30 0 100 

80 0 100 

81 100 0 

90 100 0 
残留 溶剂 、 乙 醒 . 乙 酸 乙 酯 .丙酮 乙 且 、 二 握 甲 烷 与 三 所 
甲烷 ” 取 本 品 约 0. 4g, 精 密 称 定 ,置顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 二 甲 


基 甲 酰胺 -水 (1 : 4)5ml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精 
密 称 取 乙 醇 . 乙 酸 乙 酯 丙酮 . 乙 且 、. 二 氯 甲 烷 与 三 毛 甲 烷 各 适 
量 , 用 二 甲 基 甲 酰胺 -水 (1 : 4) 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 
乙醇 约 0.2mg、 乙 酸 乙 酯 约 0.2mg ,丙酮 约 0.2mg、 忆 且 约 
33pg、 二 氯 甲烷 约 48yg 和 三 氯 甲 烷 约 5pg 的 混合 溶液 ,精密 
量 取 5ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 
测定 法 (附录 峭 P 第 二 法 ?测定 ,以 6 名 氰 两 基 葵 基 -94%% 二 甲 
基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 (或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ,起 
始 温度 60'C ,维持 10 分 钟 ,再 以 每 分 钟 207C 的 速率 升温 至 
180'C ,维持 2 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 200'C ;检测 器 温度 为 
250C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 90C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 
照 品 溶液 项 空 进 样 ,各 成 分 峰 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

甲 葵 .吡啶 与 二 甲 基 甲 酰胺 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 
二 氯 甲 烷 制 成 每 1ml 中 约 含 50mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 
另 精密 称 取 甲 茶 、 吡 啶 与 二 甲 基 甲 酰胺 各 适量 ,加 二 和 握 甲 烷 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 甲 茶 约 45pg、 吡 啶 约 10pg 
与 二 甲 基 甲 酰胺 约 44pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶 
剂 测定 法 (附录 妞 P 第 三 法 ) 测 定 ,以 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 二 
甲 基 至 硅 氧 烷 为 固定 液 ( 或 极 性 相近 ) 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ， 
温度 为 90'C , 进 样 口 温度 为 200C ,检测 器 温度 为 250C 。 取 
对 照 品 溶液 适量 注入 气相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,各 成 分 峰 间 的 
分 离 度 均 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶 液 各 
适量 ,分 别 注 入 气相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 
计算 , 均 应 符合 规定 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 3.0% 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 媚 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 5%。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烧 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 醋酸 铵 溶液 ( 取 栈 酸 铵 3. 85g, 加 5% 醋酸 溶液 溶 
解 并 稀释 至 100ml)-0. 21% 丁 二 酸 二 辛 酯 磺 酸 钠 甲 醇 浴 液 
(4 : 96) 为 流动 相 ;检测 器 为 示 差 折光 检测 器 。 取 克 林 霉 素 棕 
榈 酸 酯 对 照 品 溶液 20 岂 ,注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 克 林 
霉 素 棕榈 酸 酯 峰 的 保留 时 间 约 为 15 分 钟 , 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 
峰 与 克 林 霉 素 B 棕榈 酸 酯 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0.90) 间 的 
分 离 度 应 不 小 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
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盐酸 克 林 堆 素 棕 榈 酸 酯 干 混 悬 齐 


释 制 成 每 1ml 中 约 含 18mg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 克 林 睾 素 棕 榈 酸 酯 对 照 品 适量 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 供 试 品 中 C's H;;CIN;O;S 的 含量 。 

【类 别 〗 抗生素 类 药 。 

【贮藏 】” 密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 

【制剂 〗 〈1) 盐 酸 克 林 霉 素 棕 枸 酸 酯 干 混 悬 剂 (2) 盐 酸 
克 林 霉 素 棕 榈 酸 酯 分 散 片 〈3) 盐 酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 颗粒 


盐酸 克 林 雪 素 棕 榈 酸 酯 干 混 悬 剂 
Yansuan Kelinmeisu Zonglusuanzhi Ganhunxuanji 
Clindamycin Palmitate 


Hydrochloride for Suspension 


本 品 含 盐酸 克 林 老 素 棕 榈 酸 酯 按 克 林 霉 素 
(Cis Hss CIN:OsS) 计 算 ,应 为 标示 量 的 90. 0%~110. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 粒状 物 ; 气 芳香 。 

【鉴别 】 照 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 ， 
显 相同 的 结果 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 克 林 霉 素 10mg 的 混 悬 液 ,依法 测定 (附录 WL H)， 
pH 值 应 为 2.5 一 5. 0。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 克 林 朝 素 5. 7mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 
品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 甲醇 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 克 
林 霉 素 114pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 
酸 酯 项 下 的 方法 测定 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 溶 
剂 峰 和 辅料 峰 ( 相 对 保留 时 间 小 于 0. 13 的 峰 ) 外 ,单个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (2.0%), 各 杂质 峰 面 积 的 
和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 4 倍 (8.0%)。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 05 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 0.4% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 15 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 对 照 品 适量 , 精 
密 称 定 ,加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 克 林 
霉 素 75pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 
试验 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 50pl, 分 别 注 人 
液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 每 袋 的 溶出 
量 。 限 度 为 标示 量 的 70% ,应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 60C 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 
不 得 过 2.0% (附录 妊 L)。 

其 他 除 沉降 体积 比 外 应 符合 口服 混 悬 剂 项 下 有 关 的 各 
项 规定 (附录 了 O) 。 

【含量 测定 】 取 重 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 克 林 霉 素 0. 225g) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流 
动 相 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 勾 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
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液 ; 另 取 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 对 照 品 适 量 , 加 流动 相 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 lml 中 约 含 克 林 霉 素 4. 5mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 。 

【规格 】 0. 5g : 37. 5mg( 按 Cis HssCINsO;S 计 ) 

【贮藏 】 密封 ,在 阴凉 处 保存 。 


盐酸 克 林 老 素 棕榈 酸 酯 分 散 片 
Yansuan Kelinmeisu Zonglusuanzhi Fensanpian 
Clindamycin Palmitate 
Hydrochloride Dispersible Tablets 


本 品 含 盐酸 克 林 才 素 棕榈 酸 酯 按 克 林 功 素 (Cis Hss CIN;O;S) 
计算 ,应 为 标示 量 的 90.0%% 一 110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 】 照 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 ， 
显 相 同 的 结果 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 
溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 克 林 霉 素 5. 7mg 的 溶液 ， 
滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 , 用 甲醇 定量 
稀释 制 成 每 lml 中 约 含 克 林 霉 素 114pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 
液 。 照 盐酸 克 林 堆 素 棕 榈 酸 酯 项 下 的 方法 测定 。 供 试 品 溶液 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 溶剂 峰 和 辅料 峰 ( 相 对 保留 时 间 小 于 
0. 13 的 峰 ) 外 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面 
积 (2.0%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
4 倍 (8.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 
面积 0.05 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0, 4% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 75 转 ,依法 操作 。 经 20 分 钟 时 , 取 溶液 适量 , 滤 过 , 取 续 
滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 克 林 霉 素 棕榈 酸 柄 对 照 品 适量 , 精 
密 称 定 , 加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 克 林 
霉 素 80yg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 
试验 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 50p1, 分 别 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 妖 面 积 计算 每 片 的 溶出 
量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 ( 约 相 当 于 克 林 霉 素 0.225g), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 深 
解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 克 林 霍 素 棕榈 酸 酯 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 克 林 霉 素 9mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
照 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 。 

【规格 〗 75mg( 按 Cis HssCIN;O;S 计 ) 

【贮藏 】 密封 保存 。 
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盐酸 克 林 露 素 棕 枸 酸 酯 颗粒 
Yansuan Kelinmeisu Zonglusuanzhi Keli 
Clindamycin Palmitate 


Hydrochloride Granules 


本 品 含 盐酸 克 林 霉 素 棕 桐 酸 酯 按 克 林 埠 素 
(Cis HsaCIN; Os S) 计 算 ,应 为 标示 量 的 90. 0%~~110. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 可 溶性 颗粒 。 

【 监 别 】 照 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 项 下 的 鉴别 (1) 试 验 ， 
显 相同 的 结果 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 克 林 霉 素 7. 5mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 VI H)， 
pH 值 应 为 2. 5~5. 0。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 乌 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 2.0%。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 N)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 克 林 霉 素 
9mg 的 溶液 。 精 密 量 取 6ml, 置 具 塞 离心 管 中 , 精密 加 入 三 氧 
甲烷 10ml 后 ,再 加 碳酸 钠 溶液 (30 一 100) lml, 充 分 振 播 15 
分 钟 , 以 每 分 钟 2500 转 离心 10 分 钟 , 弃 去 水 层 , 取 三 氯 甲 烷 
层 3ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 三 握 甲 烷 稀 释 至 刻度 , 扬 匀 ,精密 
量 取 5ml, 置 干燥 试管 中 ,用 氮气 吹 干 ,精密 加 入 流动 相 1ml， 
振 摇 使 残留 物 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 
对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 克 
林 霉 素 9mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 
酸 酯 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 克 林 霉 素 棕榈 酸 酯 。 

【规格 】 按 Cis HssCIN;O;S 计 (1)37. 5mg 
(3)0. 9g 

【贮藏 】 


(2)75mg 


密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


注射 用 盐酸 阿 柔 比 星 
Zhusheyong Yansuan Aroubixing 


Aclarubicin Hydrochloride for Injection 


本 品 为 盐酸 阿 柔 比 星 与 适量 乳糖 经 冷冻 干燥 制 成 的 无 菌 
制品 。 含 盐酸 阿 柔 比 星 以 阿 柔 比 星 (Ce Hs3 NOis ) 计 算 , 应 为 
标示 量 的 90.0 听 一 110.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 黄色 或 淡 橙 黄色 的 疏松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南 国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 
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注射 用 盐酸 阿 柔 比 星 


(2) 本 品 的 水 溶液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 ) 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 含 阿 柔 比 星 
2mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 VE H),pH 值 应 为 5.0 一 6.5。 

溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 5 瓶 , 按 标示 量 分 别 加 水 制 成 每 
lml 中 含 阿 柔 比 星 1mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 ;如 显 浑浊 ,与 1 
号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 阿 柔 比 星 1. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 :精密 量 取 适 
量 ,用 水 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 10yg 的 溶液 ,作为 对 照 
溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 10pl 注入 液 
相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 
程 的 30% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10ul, 分别 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 
对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3 倍 (3.0%%) 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 岗 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 不 得 过 3. 5%，。 

含量 均匀 度 ”以 含量 测定 项 下 测 得 的 每 瓶 含 量 计 算 ,应 
符合 规定 (附录 X E) 。 

无 菌 ” 取 本 品 ,用 适宜 溶剂 溶解 后 ,转移 至 不 少 于 500ml 
的 0.9%% 无 菌 氯 化 钠 溶液 中 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 后 ,依法 检查 
《附录 杂 H) ,应 符合 规定 。 

异常 毒性 取 本 品 , 加 氯 化 钠 注射 液 制 成 每 lml 中 含 阿 
柔 比 星 0. 4mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 C) , 按 静 脉 注射 法 
给 药 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 氏 FE), 每 lmg 阿 
柔 比 星 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 2.5EU。 

降 压 物质 ” 取 本 品 ,加 握 化 钠 注 射 液 制 成 每 1ml 中 含 阿 
柔 比 星 5mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 G) ,剂量 按 猫 体重 每 
1kg 注射 1ml, 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 了 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 ( 取 十 二 烷 基 硫酸 钠 1.44g 
和 磷酸 0. 68ml, 加 水 500ml 使 溶解 )- 乙 且 - 甲 醇 (500 : 500 : 
60) 为 流动 相 ;流速 为 每 分 钟 2. 0ml; 检测 波长 260nm。 取 阿 
柔 比 星 对 照 品 适量 ,加 乙 有 哺 制 成 每 1ml 中 约 含 1mg 的 溶液 ， 
在 日 光 灯 (35001x) 下 照射 3 小 时 , 取 此 溶液 10pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 。 主 峰 与 最 大 杂质 峰 间 的 分 离 度 应 大 于 
12, 与 光照 破坏 产生 的 相对 保留 时 间 约 为 0. 96 的 杂质 峰 的 分 
离 度 应 大 于 1. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 10 瓶 , 按 标示 量 分 别 加 水 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 10pl 注入 液 相 
色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 阿 柔 比 星 对 照 品 ,用 乙 哺 溶解 , 同 法 
测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 求 出 10 瓶 的 平均 含量 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 肿瘤 抗生素 类 药 。 
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【规格 】 
【贮藏 】 


按 Ce Hi NO 计算 〈1)10mg (2)20mg 
遮光 ,密封 ,在 凉 暗 干 燥 处 保存 。 


盐酸 吡 格 列 酮 
Yansuan Bigelietong 


Pioglitazone Hydrochloride 


pe 


Cis Hzo NiOsS 。 HCL 392.89 

本 品 为 ( 士 )5-{4-[2-(5- 乙 基 -2- 吡 院 基 ) 乙 氧 基 ] 葵 甲 基 }- 
2,4- 唆 唑 二 酮 盐酸 盐 , 按 干燥 品 计算 , 含 Ce HoNzO:S， HCl 
应 为 98.0%% 一 102.0 听 。 

【性 状 了 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 甲醇 中 溶解 ,在 乙醇 或 0.1molL 盐酸 溶液 中 微 
溶 ,在 水 或 三 氯 甲烷 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 〗 〈1) 取 本 品 10mg, 加 0. lmol/L 盐酸 溶液 10ml 
使 溶解 ,加 碘 化 馆 钾 试 液 2 滴 , 即 产生 橙 红 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 使 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 20pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
YA) 测定 ,在 222nm 与 269nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
248nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 
KR C) 。 

(4) 本 品 的 甲醇 溶液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 50g, 加 甲醇 
10ml 溶解 后 ,溶液 应 澄清 无 色 。 如 显 浑 浊 , 与 1 号 浊 度 标准 
液 (附录 区 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 2 号 标准 液 ( 附 
录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

残留 溶剂 ”甲醇 .乙醇 .乙酸 乙 酯 .二 氯 甲烷 、 三 氯 甲烷 、 
四 和 氨 哮 喃 与 1,4- 二 氧 六 环 ”精密 称 取 本 品 约 0. 2g, 置 顶 空 瓶 
中 ,精密 加 入 N，N- 二 甲 基 甲 酰胺 5ml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 
试 品 溶液 ; 另 分 别 取 甲醇 .乙醇 .乙酸 乙 酯 ,二 氧 甲烷 、 三 氯 甲 
烷 、 四 和 氨 喷 喃 .1, 和 4 二 氧 六 环 适量 ,精密 称 定 , 用 N，N- 二 甲 基 
甲 酰 胺 定量 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 0.12mg、0. 2mg、 
0.2mg、0.024mg、0.0024mg、0.03mg 和 0. 015mg 的 溶液 , 精 
密 量 取 5ml, 置 顶 空 瓶 中 , 密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶 
剂 测 定 法 (附录 碍 了 第 二 法 ) 试 验 。 以 聚 乙 二 醇 (或 极 性 相 
近 ? 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ,起 始 柱 温 为 30C ,维持 10 分 钟 , 以 
每 分 钟 20 的 速率 升温 至 200 ,维持 5 分 钟 ; 检 测 器 温度 为 
240C , 进 样 口 温度 为 220'C 。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 85C ,平衡 
时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 成 分 峰之 间 的 分 
离 度 均 应 符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 
进 样 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
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的 图 谱 一 致 (附录 
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中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶 
液 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 
溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20ml, 注 和 人 液 
相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵敏 度 , 使 主 成 分 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20nl, 分 别 注入 液 
相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶 
液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,5-{4-[2-(5- 乙 基 -2- 吡 啶 基 ) 乙 氧 基 ] 
葵 基 亚 甲 基 }-2,4- 喷 唑 二 酮 (杂质 TD 的 峰 面 积 乘 以 1. 54 后 不 得 
大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%)。 各 杂质 峰 面积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%), 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任 
何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 05 售 的 峰 忽略 不 计 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105'C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5% (附录 九 L)。 

炽 灼 残 潮 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 如 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 “ 取 炽 灼 残 漆 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 媳 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 哺 -水 -醋酸 (600 : 400 : 1.2) (用 浓 氨 溶液 调 
节 pH 值 至 6.0 士 0. 1) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 226nm。 分 别 到 
盐酸 吡 格 列 酮 和 杂质 工 各 适量 ,加 甲醇 溶解 制 成 每 Iml 中 分 
别 约 含 500pg 和 5pg 的 混合 溶液 , 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 
盐酸 吡 格 列 酮 峰 与 杂质 工 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 
25ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ， 
精密 量 取 20p1 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 盐 酸 吡 
格 列 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 50pg 的 溶液 , 同 法 测定 ; 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计 算 , 即 得 。 


【类 别 】 降 糖 药 。 
【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 
【制剂 】 (1) 盐 酸 吡 格 列 酮 片 (2) 盐 酸 吡 格 列 酮 胶 束 
附 : 
杂质 I 
O 


Cis His Ni:O3S 354. 42 
化 学 名 : 5-{4-[2-(5- 乙 基 -2- 吡 啶 基 ) 乙 氧 基 ] 芋 基 亚 甲 
基 }-2,4- 吵 唑 二 酮 
英文 名 : 5-[4-[2-(5-Ethy-2-pyridinyl) ethoxy] benzyli- 


dene]-2,4-thiazolidinedione 
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盐酸 吡 格 列 酮 胶 计 


盐酸 吡 格 列 酮 片 
Yansuan Bigelietong Pian 


Pioglitazone Hydrochloride Tablets 


本 品 含 盐酸 吡 格 列 酮 按 吡 格 列 酮 (Ce Hzo Ns; OS) 计 ,应 
为 标示 量 的 90.0%~~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 ,或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 吡 格 列 酮 
10mg) ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 10ml, 超 声 使 盐酸 吡 格 列 酮 溶 
解 , 滤 过 , 取 续 滤液 加 碘 化 镁 钾 试 液 2 滴 , 即 产生 橙 红色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 0. lmol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 15pg 的 溶液 , 滤 过 , 取 滤 液 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 寺 A) 测 定 ,在 222nm 与 269nm 的 
波长 处 有 最 大 吸收 ,在 248nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 盐酸 吡 格 列 酮 50mg) ,加 
甲醇 10ml, 振 播 , 滤 过 ,滤液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 甲醇 振 播 使 盐 
酸 吡 格 列 酮 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 0. 5mg 
的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 
量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测 
定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,调节 
检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%; 再 
精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 液 各 20p1, 分 别 注 入 液 相 色 谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,5-{4-[2-(5- 乙 基 -2- 吡 啶 基 ) 乙 氧 基 ] 葵 
基 亚 甲 基 )}-2,4- 唆 唑 二 酮 (杂质 工 ) 的 峰 面积 乘 以 1.54 后 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 售 (0.5%) ,各 杂质 峰 面 积 的 
和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%) , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面积 0.05 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 (15mg 规格 ), 置 研 钵 中 , 研 细 ， 
加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 适量 ,研磨 使 盐酸 吡 格 列 酮 溶解 ,并 完 
全 转移 至 100ml 量 瓶 中 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 。 精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 , 用 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 A), 在 269nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 盐 酸 吡 
格 列 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 15pg 的 溶液 , 同 法 测 
定 , 计 算 每 片 的 含量 ,应 符合 规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 一 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶液 10ml 滤 过 , 取 续 滤液 


(15mg 规格 ) 或 精密 量 取 续 滤 液 5ml(30mg 规格 ), 置 10ml 
量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 区 A) ,在 269nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 盐 酸 
吡 格 列 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 15ng 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 
每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 礁 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 膊 -水 -醋酸 (600 : 400 : 1.2) (用 浓 氨 溶液 调 
节 pH 和 值 至 6.0 土 0.1) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 226nm。 分 别 取 
盐酸 吡 格 列 酮 和 杂质 工 各 适量 ,加 甲醇 溶解 制 成 每 Iml 中 分 
别 约 含 500pg 和 5pg 的 混合 溶液 , 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 
盐酸 吡 格 列 酮 峰 与 杂质 工 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适量 
( 约 相 当 于 吡 格 列 酮 12. 5mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ， 
振 摇 ,使 盐酸 吡 格 列 酮 溶解 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 盐 酸 吡 
格 列 酮 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 吡 格 列 酮 50pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 吡 格 列 酮 。 

【规格 】 按 吡 格 列 酮 计 (1l)l5mg (2)30mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


盐酸 吡 格 列 酮 胶 圳 
Yansuan Bigelietong Jiaonang 


Pioglitazone Hydrochloride Capsules 


本 品 含 盐酸 吡 格 列 酮 按 吡 格 列 酮 (Ce Hzo NO;S) 计 ,应 
为 标示 量 的 90.0% 一 110,.0% 。 

【性 状 】 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 的 内 容 物 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 盐酸 吡 
格 列 酮 10mg) ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 10ml, 超 声 使 盐酸 吡 格 
列 酮 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 加 碘 化 匀 钾 试 液 2 滴 , 即 产生 橙 红 
色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 的 内 容 物 细 粉 适量 ,加 0. 1ImoML 盐酸 溶液 溶 
解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 15ng 的 溶液 , 滤 过 , 取 
滤液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A) 测 定 , 在 222nm 与 
269nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 248nm 的 波长 处 有 最 小 
吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 取 本 品 的 内 容 物 细 粉 适量 ( 约 相当 于 盐酸 吡 格 列 酮 
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盐酸 阿 比 多 尔 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


50mg) ,加 甲醇 10ml, 振 摇 , 滤 过 ,滤液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 
(附录 亚 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 适 量 , 加 
甲醇 振 摇 使 盐酸 吡 格 列 酮 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 吡 格 
列 酮 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 
lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 深 
液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 
色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 
的 20%; 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20pl1, 分 别 注 
人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 信 。 供 
试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,5-{4-[2-(5- 乙 基 -2- 吡 啶 基 ) 
乙 氧 基 ] 葵 基 亚 甲 基 }-2,4- 唆 只 二 酮 (杂质 工 ) 的 峰 面 积 乘 以 
1. 54 后 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%); 各 杂 
质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)。 供 试 品 
溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0.05 倍 的 峰 忽 略 
不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 (15mg 规格 ), 将 内 容 物 倾 出 ， 
置 研 钵 中 , 研 细 ,加 0. 1Imol/L 盐酸 溶液 适量 ,研磨 使 盐酸 吡 
格 列 酮 溶解 ,并 完全 转移 至 100ml 量 瓶 中 ,用 0. ImolL 盐酸 
溶液 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 。 精 密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 
量 瓶 中 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 照 紫外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) ,在 269nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 
取 盐 酸 吡 格 列 酮 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 
溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 15pg 的 溶液 , 同 
法 测定 ,计算 每 粒 的 含量 ,应 符合 规定 (附录 X E) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 , 取 续 滤液 
(15mg 规格 ) 或 精密 量 取 续 滤液 5ml(30mg 规格 ) , 置 10ml 量 
瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 人 A) ,在 269nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 盐 酸 吡 格 
列 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 15p8g 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 
溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 厢 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 哺 -水 -醋酸 (600 : 400 : 1. 2)( 用 浓 氮 溶液 调 
节 pH 值 至 6.0 士 0. 1) 为 流动 相 ;检测 波长 为 226nm。 分 别 取 
盐酸 吡 格 列 酮 和 杂质 工 各 适量 ,加 甲醇 溶解 制 成 每 Iml 中 分 
别 约 含 500pg 和 5p8g 的 混合 溶液 , 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 
盐酸 了 吡 格 列 酮 峰 与 杂质 工 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 粒 , 精 密 称 定 , 计 算 平 均 装 量 , 倾 出 的 
内 容 物 或 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 (30mg 规格 ) ,混合 均匀 ， 
研 细 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 吡 格 列 酮 12. 5mg) , 置 50ml 量 
瓶 中 ,加 甲醇 适量 , 振 摇 ,使 盐酸 吡 格 列 酮 溶解 ,用 上 述 溶剂 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ， 
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用 上 述 溶 剂 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐 酸 吡 格 列 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 吡 格 列 酮 50pg 的 溶 
液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 
【类 别 】〗 同 盐酸 吡 格 列 酮 。 
【规格 】 按 吡 格 列 酮 计 (1)1l5mg 
【贮藏 3 遮光 ,密封 保存 。 


(2)30mg 


盐酸 阿 比 多 尔 
Yansuan Abiduo’ er 
Arbidol Hydrochloride 


CH2zN(CH3); 
HO COOC2Hs 
| ,HCI, HO 
S 


a 
Cz HxsBrNzO;S.。 HCL. H:O 531.89 

本 品 为 6- 省 -4- 二 甲 氨基 甲 基 -5- 羟 基 -1- 甲 基 -2- 蒜 基 硫 甲 
基 叫 唆 -3- 羧 酸 乙 酷 盐 酸 盐 一 水 合 物 。 按 无 水 物 计 算 , 含 
Czs Hze CIBrN; Os;S 应 为 98.0%~102,0%。 

【性 状 〗 本 品 为 类 白色 或 微 黄色 结晶 性 粉末 , 味 苦涩 。 

本 品 在 甲醇 中 易 深 ,在 乙醇 或 三 氯 甲 烷 中 微 溶 ,在 丙酮 或 
水 中 几乎 不 溶 。 

吸收 系数 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 稀 乙 醇 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 12pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
A), 在 257nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,吸收 系数 (的 ) 为 
385~409。 

【鉴别 (1) 取 本 品 约 5mg, 加 50% 醋 酸 溶液 5ml 使 溶 
解 , 滴 加 稀 碘 化 锯 钾 试 液 , 即 生成 机 红色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 附 录 
N C) 。 

(4) 取 本 品 0. lg, 加 乙醇 10ml 使 溶解 , 滴 加 氮 试 液 至 沉 
淀 完 全 , 滤 过 ,滤液 显 氧化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 20g, 加 无 
水 乙醇 10ml 使 溶解 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑 浊 , 与 1 号 浊 度 
标准 液 (附录 区 B) 比 较 , 不 得 更 深 ; 如 显 色 ,与 黄 绿色 3 号 或 棕 
红色 3 号 标准 比 色 液 ( 附 录 区 A 第 一 法 ) 比 较 ,不 得 更 深 。 

酸度 ” 取 本 品 50mg, 加 水 50ml, 强烈 振 播 使 成 他 和 游 
液 , 依 法 测定 (附录 WW H) ,pH 值 应 为 4.0 一 6.0。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 0. 3mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 流动 相 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 3pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 含 
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量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ， 
调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
25% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20p1, 分 别 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 色谱 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 
试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 
对 照 溶 液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0. 5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 好 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 应 为 3. 0 只 一 4.0%% 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 出 N) ,遗留 残 
酒 不 得 过 0. 2%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 出 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

残留 溶剂 ”乙醇 与 丙酮 精密 称 取 本 品 适量 ,加 N,N- 
二 甲 基 甲 酰胺 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 04g 的 溶液 , 作 
为 供 试 品 溶液 。 另 精密 称 取 乙醇 .丙酮 适量 ,加 N,N- 二 甲 
基 甲 酰胺 溶解 并 稀释 制 成 每 ml 中 含 乙醇 0.2mg、 丙 酮 
0. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 
姑 P 第 三 法 ) 试 验 ,以 5% 二 莱 基 -95% 二 甲 基 硅 氧 烷 共聚 物 
(或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 (30m X 0.32mm， 
0. 25pm) , 进 样 口 温 度 为 150 ;检测 器 温度 为 250C ;分 流 
比 为 60 : 1。 初 始 温度 50YC ,维持 5 分 钟 , 以 每 分 钟 10 它 的 
速率 升温 至 200Y ,维持 5 分 钟 。 精 密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 
试 品 溶液 各 1pl, 分 别 注 人 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 庚 烷 磺 酸 钠 溶液 ( 取 庚 烷 磺 酸 钠 1. 1g, 高 毛 酸 按 
5. 9g, 加 水 适量 使 溶解 ,再 加 入 三 乙 胺 13, 2ml, 混 匀 ,用 水 稀 
释 至 1000ml, 用 磷酸 调节 pH 值 至 3.0)- 甲 醇 (30 : 70) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 255nm。 理 论 板 数 按 阿 比 多 尔 峰 计算 不 低 
于 3500 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 10pg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注 和 人 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐酸 阿 比 多 尔 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 感冒 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 处 保存 。 

【制剂 】 盐酸 阿 比 多 尔 颗粒 
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算 ,应 为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 颗粒 , 味 微 苦 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 的 细 粉 约 100mg ,加 醋酸 溶液 (1 一 2) 
10ml, 振 摇 使 盐酸 阿 比 多 尔 溶 解 , 滤 过 , 取 续 滤液 ,加 碘 化 匀 钾 
试 液 数 滴 , 即 产生 橙 红 色 沉 淀 。 

(2) 取 含量 测定 项 下 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 玉 A) 测定, 在 257nm 与 314nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 阿 比 多 尔 
15mg) ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 3mg 的 溶 
液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 , 用 流动 相 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 3pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 高 效 液 相 色谱 
法 (附录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ,以 
庚 烷 磺 酸 钠 溶液 ( 取 上 庚 烷 磺 酸 钠 1. lg, 高 氯 酸 贸 5. 9g, 加 水 
适量 使 溶解 ,再 加 和 人 三 乙 胺 13.2ml, 混 匀 , 用 水 稀释 至 
1000ml, 用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 0)- 甲 醇 (30 : 70) 为 流动 相 ， 
检测 波长 为 255nm。 理 论 板 数 按 阿 比 多 尔 峰 计 算 不 低 于 
3500。 取 对 照 溶液 20 岂 , 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% ;再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2.5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 
图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面积 的 1.5 倍 (1. 5%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 醋酸 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A), 在 314nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ; 另 取 盐 酸 阿 比 多 尔 对 照 品 适量 ( 约 相当 于 阿 比 多 尔 
11. 1mg) ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 溶出 介质 溶解 并 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 同 法 测定 ,计算 每 袋 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 
量 的 85%% ,应 符合 规定 。 

干燥 失重 取 本 品 ,以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ,在 80'C 减 
压 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 过 2.0% (附录 妊 L)。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 NN)。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 袋 , 精 密 称 定 , 研 细 , 混 合 均 匀 ， 
精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 阿 比 多 尔 30mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 -无 水 乙醇 (1 : 1) 使 盐酸 阿 比 多 尔 溶 
解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 2ml, 置 50ml 
量 瓶 中 ,用 0.1 mol/L 盐酸 溶液 -无 水 乙醇 (1 : 1) 稀 释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 314nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 盐 酸 阿 比 多 尔 对 照 品 适量 ( 约 相 当 
于 阿 比 多 尔 12mg) ,精密 称 定 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 -无 水 
乙醇 (1 : 1) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 12pg 的 溶液 ， 
同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 阿 比 多 尔 。 

【规格 】 0. 1g( 按 阿 比 岁 尔 计 ) 

【贮藏 】 密封 ,阴凉 处 保存 。 
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本 品 含 盐酸 阿 莫 地 哗 按 阿 莫 地 唑 (Czs。Hzz CIN; O) 计 算 ， 
应 为 标示 量 的 93.0 只 一 107.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 黄 色 。 

{上 鉴别】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 阿 莫 地 雁 50mg)， 
置 分 液 漏斗 中 ,加 水 20ml, 振 播 1 分 钟 ,加 浓 氨 溶液 1ml 与 三 氯 
甲烷 25ml, 振 摇 2 分 钟 , 取 三 毛 甲 烷 层 ,用 三 氯 甲烷 预 洗 过 的 脱 
旨 棉 滤 过 , 取 滤 液 燕 干 ,残留 物 在 105C 干 燥 工 小 时 ,作为 供 试 
品 ; 男 取 盐 酸 阿 莫 地 哗 对 照 品 适量 , 同 法 处 理 。 供 试 品 的 红外 
光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 C) 。 

《2) 取 溶出 度 检 查 项 下 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 A) 测 定 , 在 223nm 与 342nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

《3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 阿 莫 地 
雁 50mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 使 阿 莫 地 座 溶 解 ， 
用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 
量 取 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 
溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 对 照 溶 液 10p1 
注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 20%, 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 及 对 照 溶液 各 
10pl, 分 别 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 
的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0.5%%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 售 (1.0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 
溶液 ; 另 取 盐酸 阿 莫 地 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 阿 莫 地 哗 7. 5pg 的 溶液 。 取 上 述 两 
种 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A), 在 342nm 波长 
处 分 别 测定 吸光 度 , 计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷 酸 二 氢 钾 13. 6g, 加 水 
溶解 并 稀释 至 2000ml, 加 高 氯 酸 2. 0ml, 用 磷酸 调节 pH 值 至 
2. 5 士 0.5)(22 : 78) 为 流动 相 ;检测 波长 为 224nm。 理 论 板 数 
按 阿 莫 地 座 峰 计算 不 低 于 2000, 阿 莫 地 唑 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 
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分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 量 
〈 约 相当 于 阿 莫 地 唆 50mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,超声 
使 阿 莫 地 唆 溶 解 , 用 水 稀释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 sml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 
10p1 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐酸 阿 莫 地 唑 对 昭 
品 适 量 ,用 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 阿 葛 地 唑 50pg 
的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 症 药 。 

【规格 】 0. 15g( 按 阿 莫 地 唆 计 ) 

【贮藏 】 密封 保存 。 
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本 品 为 盐酸 表 和 柔 比 星 加 适量 盐酸 和 和 握 化 钠 制 成 的 等 渗 无 
落水 溶液 。 含 盐酸 表 柔 比 星 (Cz Hzs NOi,，HC1) 应 为 标示 量 
的 90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 红色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 取 本 品 适 量 , 照 盐酸 表 柔 比 星 项 下 的 鉴别 (1)、 
(4) 项 试验 , 显 相 同 的 结果 。 

【检查 】 pH 值 应 为 2.5 一 4.5( 附 录 如 H)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 , 用 含量 测定 项 下 的 稀释 剂 溶解 
并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 盐酸 表 和 柔 比 星 0. 5mg 的 溶液 ,作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 , 用 稀释 剂 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 盐酸 表 柔 比 星 5yg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%% ;精密 
量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 
中 如 有 杂质 峰 , 多 和 柔 比 星 酮 按 校 正 后 的 峰 面积 计算 ( 乘 以 校正 
因子 0.7) 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (1.0%) ,多 和 柔 比 星 
峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (1. 0%) ,其 他 单个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%), 各 杂质 峰 面积 (多 
柔 比 星 酮 按 校正 后 的 峰 面积 计算 ) 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面积 的 3 倍 (3.0%%) 。 

渗透 压 摩 尔 浓 度 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 G) ,渗透 压 
摩尔 浓度 应 为 260 一 320mOsmol/kg。 

降 压 物质 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 亲 G) ,剂量 按 猫 体重 
每 1kg 注射 1mg, 应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 适量 ,依法 检查 (附录 和 区 玉 ) ,每 lmg 
盐酸 表 柔 比 星 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 1.1EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
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盐酸 林 可 替 素 滴 眼 液 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 缓冲 液 ( 取 85%% 磷酸 2.3g, 加 水 稀释 至 
1000ml, 再 加 十 二 烷 基 硫酸 钠 2.88g, 使 溶解 )- 乙 且 - 甲 醇 
(50 : 45 : 5) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 254nm。 取 多 柔 比 星 酮 、 
盐酸 多 柔 比 星 和 盐酸 表 和 柔 比 星 各 适量 ,加 稀释 剂 [缓冲 液 - 乙 
有 稍 -甲醇 (250 : 675 : 75)j 溶 解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 分 别 约 含 
多 柔 比 星 酮 30yg、 盐 酸 多 乳 比 星 30pg 和 盐酸 表 柔 比 星 100ug 
的 混合 溶液 , 取 混 合 溶液 20pl 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ， 
上 述 三 组 分 依次 洗 脱 ,多 和 柔 比 星 峰 与 表 柔 比 星 峰 的 分 离 度 应 
大 于 2.0; 表 和 柔 比 星 峰 的 拖 尾 因子 应 在 0.8~1.4 之 间 ; 理 论 
板 数 按 表 柔 比 星 峰 计 算 不 低 于 5000。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适 量 , 用 稀释 剂 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 含 盐酸 表 和 柔 比 星 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注入 液 
相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 盐 酸 表 柔 比 星 对 照 品 , 同 法 测定 。 
按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 表 和 柔 比 星 。 

【规格 】 5ml : 10mg 

【贮藏 】 氮 光 ,密闭 , 冷 处 (2~8C ) 保 存 。 


盐酸 林 可 雪 素 滴 耳 液 


Yansuan Linkemeisu Di’erye 


Lincomycin Hydrochloride Ear Drops 


本 品 含 盐酸 林 可 霉 素 按 林 可 霉 素 (Cu Hs Ns OsS) 计 算 ， 
应 为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 港 明 液体 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 与 林 可 霉 素 对 照 品 适量 ,分 别 加 甲醇 
制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 和 对 照 品 
溶液 ; 另 取 林 可 霉 素 对 照 品 和 克 林 霉 素 对 照 品 适量 ,加 甲醇 制 
成 每 1ml 中 各 约 含 10mg 的 混合 溶液 ,作为 系统 适用 性 试验 
溶液 。 上 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 取 上 述 3 种 溶液 各 
2p1l, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲酸 
(1.5 : 1) 为 展开 剂 ,展开 后 ,上 晾 干 , 置 碘 蒸气 中 显 色 。 系 统 适 
用 性 试验 溶液 中 林 可 霉 素 和 克 林 霉 素 应 显示 两 个 清晰 分 离 的 
斑点 ; 供 试 品 溶液 所 显 主 斑 点 的 颜色 和 位 置 应 与 对 照 品 溶液 
主 斑点 相同 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 正 ) 。 

以 上 (1) (2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.0~7.0( 附 录 W H)。 

林 可 图 素 B 照 含 量 测定 项 下 的 方法 测定 , 林 可 霉 素 B 
(相对 保留 时 间 约 为 0. 53) 峰 面积 不 得 过 林 可 和 霉 素 与 林 可 霉 
素 B 峰 面积 之 和 的 5.0%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 
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100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 揪 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 
照 合 量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 10pl 注入 液 相 色 谱 
仪 , 调 节 检 测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
25%。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10p1, 分 别 注 人 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 5 倍 , 供 试 品 溶 
液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 辅料 峰 ( 相 对 保留 时 间 在 0. 27 以 
前 的 色谱 峰 ) 与 林 可 霉 素 B 峰 外 ,与 林 可 霉 素 峰 相 对 保留 时 
间 约 为 0.72 的 色谱 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 
0.5 倍 (0.5%), 其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 (1.0%) ,其 他 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 的 2 倍 (2.0%) 。 供 试 曲 溶液 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 
面积 0. 05 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

其 他 应 符合 滴 耳 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 Q) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 pH 6. 1 缓冲 液 ( 取 34g 磷酸 溶 于 900ml 水 ， 
用 浓 氨 溶液 调节 pH 值 至 6. 1, 加 水 稀释 至 1000ml) -甲醇 - 乙 
有 稍 (77 : 8 : 15) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm。 取 有 关 物 质 
项 下 供 试 品 溶液 10pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 , 林 可 
霉 素 峰 与 相对 保留 时 间 约 为 0.72 的 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 
5.0。 

测定 法 ”了 到 本 品 适量 ,用 流动 相 定量 稀释 成 每 1ml 中 约 
含 林 可 霉 素 lmg 的 溶液 , 摇 匀 ,精密 量 取 10pl 注入 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 林 可 霉 素 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 林 可 霉 素 。 

【规格 】 8ml : 180mg 

【贮藏 】 让 光 , 密 封 , 在 凉 暗 处 保存 。 


盐酸 林 可 老 素 滴 眼 液 
Yansuan Linkemeisu Diyanye 


Lincomycin Hydrochloride Eye Drops 


本 品 含 盐酸 林 可 霉 素 按 林 可 霉 素 (Cs Ha N; Os S) 计 算 ， 
应 为 标示 量 的 90.0 闻 一 110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 〈1)? 取 本 品 与 林 可 霉 素 对 照 品 适量 ,分 别 加 甲醇 
制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 和 对 照 品 
溶液 , 照 盐酸 林 可 霉 素 项 下 鉴别 (1) 项 试验 , 显 相 同 的 结果 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 亚 ) 。 

以 上 (1) (2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.0~7.0( 附 录 W H) 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 林 可 
。，299 。 
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盐酸 非 那 吡 喧 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


霉 素 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 和 100ml 
量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 ;精密 量 取 
对 照 溶液 lml, 用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 2p8g 的 
溶液 ,作为 灵敏 度 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 灵敏 
度 溶液 10pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 主 成 分 峰 高 
的 信 噪 比 应 大 于 5; 精 密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10nl， 
分 别 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 5 
倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 辅料 峰 ( 相 对 保留 时 
间 在 0. 27 以 前 的 色谱 峰 )、 林 可 霉 素 也 峰 、 苯 甲酸 峰 、 基 扎 省 
锌 峰 与 卷 茶 乙 酯 峰 ( 必 要 时 ,可 用 蔡 甲 酸 钠 、 茶 所 省 铵 和 羟 茶 
乙 栈 定位 ) 外 ,与 林 可 夫 素 峰 相对 保留 时 间 约 为 0.72 的 色谱 
峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0. 5%) ,其 他 单 
个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%) ,其 他 各 杂 
质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0%)。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 灵敏 度 溶液 主峰 面积 的 峰 忽 略 
不 计 。 

林 可 图 素 B 照 含 量 测定 项 下 的 方法 测定 , 林 可 霉 素 也 
的 峰 面 积 不 得 过 林 可 和 霉 素 与 林 可 霉 素 了 B 峰 面积 之 和 的 
5.0%。 

防腐 剂 ” 共 甲酸钠、. 基 扎 溴 铵 与 羟 葵 乙 酯 ”精密 称 取 茶 
甲酸 钠 、 苯 扎 溴 按 或 羟 茶 乙 酯 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 茶 甲 酸 钠 8mg、 葵 扎 溴 铵 0. 1mg 或 羟 某 
乙 酯 0. 25mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 
色谱 条 件 , 取 有 关 物 质 项 下 的 供 试 品 溶液 和 对 照 品 洲 液 各 
10pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 供 试 品 中 如 含 茶 甲 
酸 钠 、 茶 扎 省 铵 或 羟 芋 乙 酯 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 含量 , 均 
应 为 标示 量 的 80.0%~120.0%。 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 G) ,渗透 压 
摩尔 浓度 比 应 为 0.9 一 1.1。 

其 他 ”应 符合 眼 用 制剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I G) 。 

【含量 测定 〗 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 pH 6. 1 缓冲 液 ( 取 磷酸 34g, 溶 于 900ml 水 中 ， 
用 浓 氨 溶液 调节 pH 值 至 6. 1, 加 水 稀释 至 1000ml)- 甲 醇 - 乙 
且 (77 : 8 : 15) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm。 取 有 关 物 质 项 
下 的 供 试 品 溶液 10pl 注 人 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 , 林 可 霉 
素 峰 与 相对 保留 时 间 约 为 0.72 的 色谱 峰 的 分 离 度 应 大 于 
5.0。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 林 可 霉 素 1mg 的 溶液 , 播 匀 ,精密 量 取 10pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 林 可 霉 素 对 照 品 适 量 , 同 法 测定 。 按 
外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 林 可 霉 素 。 

【规格 】 8ml : 0. 2g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 


。300 。 


盐酸 非 那 吡啶 
Yansuan Feinabiding 


Phenazopyridine Hydrochloride 


CuHuN:* HCI 249.70 

本 品 为 2,6- 二 氨基 -3-( 蔡 偶 氮 基 ) 吡 啶 盐酸 盐 。 按 干燥 
品 计算 , 含 Ci Hu N;， HCl 应 为 98.0%~102.0%， 

【性 状 】 本 品 为 淡 红 色 或 暗 红 色 至 暗 紫色 结晶 或 结晶 性 
粉末 ;无 臭 , 味 微 苦 。 

本 品 在 水 .甲醇 或 乙醇 中 微 溶 ,在 三 毛 甲 烷 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 甲醛 试 液 -硫酸 (1 : 9) 
lml, 溶 液 即 显 紫 黑色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

《3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C)。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 开 )。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 
定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0.5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 
匀 ,作为 对 照 溶液 ; 另 取 2,6- 二 氮 基 吡啶 对 照 品 与 苯胺 对 照 品 
各 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 各 
约 含 lyg 与 0. 5ng 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测 
定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20wl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 
检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 50% 。 再 
精密 量 取 供 试 品 溶液 .对 照 溶 液 与 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注 
入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 
试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 2,6- 二 氨基 吡啶 、 苯 胺 保留 时 间 
一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 含 2,6- 二 氨基 吡啶 不 
得 过 0. 2% , 含 葵 胺 不 得 过 0. 1% ;其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 
大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0, 5%) ,其 他 杂质 峰 面积 的 
和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105'C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 1.0%( 附 录 旭 LL)。 

水 中 不 溶 物 ” 取 本 品 2.0g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 
加 水 200ml, 加 热 至 沸 使 溶解 , 置 水 浴 上 加 热 1 小 时 , 趁 热 用 
经 105 恒 重 的 4 号 垂 熔 寺 塌 滤 过 , 滤 渣 用 热 水 充 分 洗涤 ,在 
105 干燥 至 恒 重 ,遗留 残渣 不 得 过 0.1% 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 亚 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 2 %。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 出 
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H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D)? 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 磷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷酸 氨 二 铵 2. 64g, 加 水 900ml 
溶解 后 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3.0, 加 水 使 成 1000ml)- 甲 醇 
(50 : 50) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 240nm。 取 盐酸 非 那 吡啶 、2， 
6- 二 氨基 吡啶 与 葵 胺 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 各 约 含 0. 5mg lpg 与 0.5pg 的 混合 溶液 , 取 20pl 注 和 人 液 相 
色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,理论 板 数 按 盐 酸 非 那 吡啶 峰 计算 不 低 于 
2000,2,6- 二 氨基 吡啶 峰 、 苯 胺 峰 与 盐酸 非 那 吡啶 峰 间 的 分 离 
度 均 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1 注 人 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐 酸 非 那 吡啶 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 尿 路 止痛 药 。 

【贮藏 遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 

【制剂 】 盐酸 非 那 吡啶 片 


盐酸 非 那 吡啶 片 
Yansuan Feinabiding Pian 


Phenazopyridine Hydrochloride Tablets 


本 品 含 盐酸 非 那 吡 啶 (Cu Hn Ns， HCD) 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 褐 红 
色 至 暗 红色 。 

【鉴别 ] (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 硫酸 乙醇 溶液 (1 一 360) 溶 解 并 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 非 那 吡啶 5pg 的 溶液 , 摇 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 
239nm 与 392nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 盐酸 非 
那 吡啶 25mg) ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶 解 并 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 
lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 
溶液 ; 另 取 2,6- 二 氨基 吡啶 对 照 品 与 莽 胺 对 照 品 ,精密 称 定 ， 
加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 lyg 与 
0.5pg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色 
谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20nl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ， 
使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 50%。 再 精密 量 取 供 
试 品 溶 液 、 对 照 溶 液 与 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注 入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶 液 
的 色谱 图 中 如 有 与 2,6- 二 氨基 吡啶 .苯胺 保留 时 间 一 致 的 色 
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盐酸 罗 哌 卡 因 


谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 含 2,6- 二 氨基 吡啶 不 得 过 标示 
量 的 0. 2%% , 含 葵 胺 不 得 过 标示 量 的 0.1%; 其 他 单个 杂质 峰 
面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0.5%%) ,其 他 杂质 
峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 ) 测 
定 , 以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ， 
经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 3ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 人 A) ,在 422nm 的 波长 处 测定 吸光 度 。 另 取 盐 酸 非 
那 吡 啶 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 6. 7ng 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标 
示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 氧 二 锌 2. 64g, 加 水 900ml 
溶解 后 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 0, 加 水 使 成 1000ml)- 甲 醇 (50 : 
50) 为 流动 相 ;检测 波长 为 240nm。 取 盐酸 非 那 吡啶 .2,6- 二 氨基 
吡啶 与 苯胺 各 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 
0. 5mg、lpg 与 0. 5ug 的 混合 溶液 , 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 ,理论 板 数 按 盐酸 非 那 吡啶 峰 计 算 不 低 于 2000,2,6- 二 氮 
基 吡 啶 峰 、 苯 胺 峰 与 盐酸 非 那 吡啶 峰 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
《 约 相 当 于 盐酸 非 那 吡啶 25mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 , 振 摇 使 盐酸 非 那 吡 啶 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 
盐酸 非 那 吡啶 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 
积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 盐酸 非 那 吡啶 。 

【规格 】 0. 1g 

【贮藏 】 密封 ,在 干燥 处 保存 。 


盐酸 罗 哌 卡 因 


Yansuan Luopaikayin 


Ropivacaine Hydrochloride 


,HCLH2O 
OO [cn, 


Ci Hz NO » HCI 310.88 
Cu Hzs NO» HCl. HO 328.88 

本 品 为 S$-(-)-1- 丙 基 -N-(2,6- 二 甲 茶 基 )-2- 哌 啶 甲 酰胺 盐酸 
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盐酸 罗 哌 卡 因 注射 液 
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盐 一 水 合 物 或 其 无 水 物 。 按 无 水 物 计算 , 含 Ci Hzs N:O，HCI 不 
得 少 于 98. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 乙醇 中 易 溶 , 在 水 中 溶解 ,在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 20mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WE), 比 旋 度 为 
一 条 5 到 一色 站: 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 加 0.01molL 盐酸 溶液 溶解 并 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 0. 3mg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 困 A) 测 定 , 在 262nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 270nm 
的 波长 处 有 一 肩 峰 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 亚 ) 。 

【检查 】 酸度 取 本 品 0. 5g, 加 水 50ml 溶解 后 ,依法 测 
定 ( 附 录 W H) ,pH 值 应 为 4.0 一 6.0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 2g, 加 水 10ml 溶解 后 ， 
溶液 应 澄清 无 色 。 

有 关 物 质 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 
稀释 制 成 每 Iml 中 含 2. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 
取 lml, 置 1000ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 
对 照 溶液 ; 取 2,6- 二 甲 基 茶 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 
相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 1wg 的 溶液 ,作为 对 昭 
品 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 试验 ,用 十 八 烷 基 磁 
烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 - 磷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 lmol/ 瑟 酸 
二 氢 钠 溶液 1. 3ml,0. 5mol/L 磷酸 氢 二 钠 溶 液 32. 5ml, 加 水 
至 1000 ml, 调 节 pH 值 至 8. 0)(50 : 50) 为 流动 相 ; 检 测 波长 
为 240nm。 取 盐酸 布 比 卡 因 与 盐酸 罗 哌 卡 因 各 适量 ,加 流动 
相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 d40pg 的 混合 溶液 , 取 20pl 
注入 液 相 色谱 仪 ,盐酸 布 比 卡 因 峰 与 盐酸 罗 哌 卡 因 峰 的 分 离 
度 应 大 于 6.0, 理 论 板 数 按 盐酸 罗 哌 卡 因 峰 计算 不 低 于 2000。 
取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶 
液 .对 照 溶 液 与 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 
中 如 有 与 盐酸 布 比 卡 因 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 峰 面 积 不 
得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 2 倍 (0. 2%); 如 有 与 2,6- 二 甲 基 
苯胺 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 
0. 001% ,其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 
1.5 倍 (0.15%); 杂 质 总 量 不 得 过 0. 5%。 

右 旋 异 构 体 ” 取 本 品 适 量 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 
量 , 用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 1pg 的 溶液 ,作为 对 照 
溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 试 验 , 用 a- 酸 糖 蛋 白 柱 
(AGP,100mmX4.0mm,5pm 适用 ); 以 异 丙 醇 -磷酸 盐 缓 冲 液 
( 取 磷 酸 二 和 氧 钾 2.72g, 加 水 800ml 溶解 ,用 0. 1mol/L 氨 氧 化 
钠 溶 液 调节 pH 值 至 7.1, 加 水 稀释 至 1000ml) (10 : 90) 为 流 
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动 相 ;检测 波长 为 210nm。 取 右 旋 盐 酸 罗 哌 卡 因 对 照 品 与 盐 
酸 罗 哌 卡 因 适 量 , 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 
0.05mg 的 混合 溶液 , 取 20pl1 注 人 液 相 色谱 仪 , 右 旋 盐 酸 罗 哌 
卡 因 峰 与 盐酸 罗 哌 卡 因 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶液 
20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 20%。 青 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 
液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 
与 右 旋 盐 酸 罗 哌 卡 因 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 峰 面 积 不 得 
大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0.5 售 (0. 5%)。 

残留 溶剂 乙醇 .丙酮 \ 异 两 醇 .三 握 甲 烷 、 甲 茶 与 N,N- 
二 甲 基 甲 酰胺 到 本 品 0. 5g, 精 密 称 定 ,置顶 空 瓶 中 ,精密 加 
人 二 甲 基 亚 砚 5ml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 男 精密 称 取 
乙醇 .丙酮 \ 异 丙 醇 .三 所 甲烷 、 甲 共和 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 各 
适量 ,用 二 甲 基 亚 砚 溶 解 并 稀释 制 成 每 Iml 中 含 乙醇 500pg、 丙 
酮 500pg、 蜡 丙 醇 500ng、 三 氯 甲烷 6ug、 甲 茶 89p8g 与 N,N- 二 四 
基 甲 酰胺 88pg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 5ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 卫 第 二 法 ) 测 定 ， 
以 6% 氰 再 基 蔡 基 -94% 二 甲 基 聚 硅 氧 烧 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 
液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 起 始 温 度 40Y ,维持 10 分 钟 ,以 每 分 
钟 10'@ 的 速率 升温 至 240'C ,维持 20 分 钟 ; 进 样 口 温度 为 
2207 ;检测 器 温度 为 280°C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 110C ,平衡 时 
间 为 20 分 钟 二 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 , 各 色谱 峰 的 分 离 度 均 
应 符合 要 求 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 
进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 饥 M 第 一 法 A) 测 
定 ; 盐 酸 罗 哌 卡 因 一 水 合 物 含水 分 应 为 5.0% 一 6.0%; 盐 酸 
罗 哌 卡 因 无 水 物 含水 分 不 得 过 2.0% 。 

炽 灼 残渣” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 现 N) ,遗留 残 
酒 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 观 
也 第 二 法 ) , 含 重 金属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.25g, 精 密 称 定 ,加 水 10ml 与 乙醇 
20ml 溶解 后 ,加 酚 栈 指示 液 2 滴 , 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. Imol/L) 
滴定 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 氢 氧 化 钠 滴 定 
液 (0. 1molML) 相 当 于 31. 09mg 的 Cr He NO， HOCl。 

【类 别 】 局 麻药 。 

【贮藏 谈 光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 40) 盐酸 罗 哌 卡 因 注 射 液 。 (2) 注射 用 盐酸 罗 哌 卡 因 


盐酸 罗 有 哌 卡 因 注射 液 
Yansuan Luopaikayin Zhusheye 


Ropivacaine Hydrochloride Injection 


本 品 为 盐酸 罗 哌 卡 因 的 灭 菌 水 溶液 。 含 盐酸 罗 哌 卡 因 
(Ci Hz NO 村 HCI) 应 为 标示 量 的 95， 0%~105. 0%。 
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注射 用 盐酸 罗 哌 卡 因 


【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 适 量 , 用 0.01mol/L 盐酸 溶液 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 罗 哌 卡 因 0. 3mg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 人 于 A) 测 定 , 在 262nm 的 波长 处 有 最 大 吸 
收 ,在 270nm 的 波长 处 有 一 肩 峰 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 pH 值 ” 应 为 4.0~6.0( 附 录 WY H) 。 

有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 
lml 中 含 盐酸 罗 哌 卡 因 2. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 
量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 
对 照 溶液 ; 取 2,6- 二 甲 基 茶 胺 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 
相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 1y8g 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 
液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 ,对照 溶液 与 对 照 品 
液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 
留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 ,如 有 与 2,6- 二 甲 基 茶 
胺 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ,不 得 过 标 
示 量 的 0.01% ,其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 
面积 的 0. 5 倍 (0. 5%) ;杂质 总 量 不 得 过 1.0%。 

右 旋 异 构 体 ” 取 本 品 适量 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 盐酸 罗 哌 卡 因 0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 
lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,作为 对 照 
溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 试验 ,用 a- 酸 糖 蛋 白 柱 
(AGP,100mmX4.0mm,5pm 适用 ); 以 异 丙 醇 -磷酸 盐 缓 冲 液 
( 取 磷 酸 二 氢 钾 2.72g, 加 水 800ml 溶解 ,用 0. 1mol/L 氢气 化 
钠 溶液 调节 pH 值 至 7.1, 加 水 稀释 至 1000ml) (10 : 90) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 210nm。 了 到 右 旋 盐 酸 罗 哌 卡 因 对 照 品 与 盐 
酸 罗 哌 卡 因 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 
0. 05mg 的 混合 溶液 , 取 20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 , 右 旋 盐酸 罗 
哌 卡 因 峰 与 盐酸 罗 哌 卡 因 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶 
液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 
的 峰 高 约 为 满 量 程 的 20%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 
有 与 右 旋 盐酸 罗 哌 卡 因 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 峰 面 积 不 
得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%)。 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 区 G) ,渗透 压 
摩尔 浓度 应 为 260 一 320mOsmol/kg。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 寻 E), 每 1mg 盐 
酸 罗 哌 卡 因 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 05EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 - 磷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 1mol/L 磷酸 二 氧 钠 
溶液 1. 3ml, 0. 5mol/L 磷酸 和 毛 二 钠 溶 液 32.5ml, 加 水 至 
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1000ml, 调 节 pH 值 至 8.0)(50 : 50) 为 流动 相 ;检测 波长 为 
240nm。 取 盐酸 布 比 卡 因 与 盐酸 罗 哌 卡 因 各 适量 ,加 流动 相 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 10pg 的 混合 溶液 , 取 20pl 注 
入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,盐酸 布 比 卡 因 峰 与 盐酸 罗 哌 卡 
因 峰 的 分 离 度 应 大 于 6. 0 ,理论 板 数 按 盐酸 罗 哌 卡 因 峰 计算 
不 低 于 2000。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 
lml 中 含 盐 酸 罗 哌 卡 因 0. 6mg 的 溶液 , 摇 匀 ,精密 量 取 20p1， 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐 酸 罗 哌 卡 因 对 照 品 , 精 
密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 6meg 的 
溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 


【类 别 】 同 盐酸 罗 哌 卡 因 。 
【规格 〗 按 Cy HsNs*O .HClI 计 (1)10ml: 75mg 
(2)10ml : 100mg 
【贮藏 】》 遮光 ,密闭 保存 。 
注射 用 盐酸 罗 瞩 卡 因 


Zhusheyong Yansuan Luopaikayin 


Ropivacaine Hydrochloride for Injection 


本 品 为 盐酸 罗 哌 卡 因 的 无 菌 冻 干 品 。 含 盐酸 罗 哌 卡 因 
(Cu Hzs NO， HCD) 应 为 标示 量 的 95.0%~105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 玖 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 适量 ,加 0.01mol/L 盐酸 溶液 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 罗 哌 卡 因 0. 3mg 的 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 W A) 测 定 , 在 262nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 ,在 270nm 的 波长 处 有 一 肩 峰 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 酸度 取 溶 液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 的 溶液 , 依 
法 测定 (附录 页 H) ,pH 值 应 为 4.0 一 6. 0。 

溶液 的 尘 清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 每 瓶 加 水 10ml 溶解 
后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 
B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (附录 到 
A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 
取 适 量 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 盐酸 罗 
哌 卡 因 2. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 ; 取 
2 ,6- 二 甲 基 苯胺 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 Iml 中 含 0. lpg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测 
定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,调节 
检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% 。 再 
精密 量 取 供 试 品 溶液 .对照 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20 岂 ,分 别 注 
。 303 。 
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人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 倍 。 供 
试 品 溶液 色谱 图 中 ,如 有 与 ?2,6- 二 甲 基 芋 胺 保留 时 间 一 致 的 
色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 标示 量 的 0.01%, 其 
他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 售 
(0.5%) ;杂质 总 量 不 得 过 1. 0%，。 

右 旋 异 构 体 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 , 称 取 
适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 盐酸 罗 哌 卡 因 
0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 :精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 
瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 
相 色 谱 法 (附录 V DD) 试验 ,用 a- 酸 糖 蛋 白 柱 (AGP,100mm X 
4. 0mm,5pm 适用 ) ;以 异 丙 醇 -磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷 酸 二 氢 钾 
2.72g, 加 水 800ml 溶解 ,用 0. 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶 液 调节 pH 
值 至 7.1, 加 水 稀释 至 1000ml) (10 : 90) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 210nm。 取 右 旋 盐 酸 罗 哌 卡 因 对 照 品 与 盐酸 罗 哌 卡 因 适 
量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 分 别 含 0.05mg 的 混 
合 溶液 , 取 20pl 注 入 液 相 色谱 仪 , 右 旋 盐 酸 罗 哌 卡 因 峰 与 盐 
酸 罗 哌 卡 因 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶 液 20p1, 注 人 
液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl, 分 
别 注 人 液 相 色谱 仪 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 右 旋 盐酸 罗 
哌 卡 因 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 其 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%% ) 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 针 E), 每 1mg 盐 
酸 罗 哌 卡 因 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 05EU。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 现 M 第 一 法 ) 测 定 ， 
含水 分 不 得 过 5. 0%。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 乙 且 - 磷 酸 盐 缓冲 液 ( 取 1mol/L 磷酸 二 氢 钠 
溶液 1. 3ml, 0. 5mol/L 磷酸 毛 二 钠 溶液 32. 5ml, 加 水 至 
1000 ml, 用 10% 磷酸 调 节 pH 值 至 8.0)(50 : 50) 为 流动 
相 ; 检 测 波长 为 240nm。 取 盐酸 布 比 卡 因 与 盐酸 罗 哌 卡 因 
适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 10pg 的 混 
合 溶液 , 取 20pl 注 入 液 相 色谱 仪 ,盐酸 布 比 卡 因 峰 与 盐酸 罗 
哌 卡 因 峰 的 分 离 度 应 大 于 6. 0, 理 论 板 数 按 盐酸 罗 哌 卡 因 上 峰 
计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 盐酸 罗 哌 卡 
因 0. mg 的 溶液 , 揪 匀 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 ; 另 取 盐 酸 罗 哌 卡 因 对 照 品 , 精 密 称 定 , 加 流动 相 深 
解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 6mg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 
标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 盐酸 罗 哌 卡 因 。 

【规格 】 75mg 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 保存 。 
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盐酸 特 拉 唑 哄 片 
Yansuan Telgzuogin Pian 


Terazosin Hydrochloride Tablets 


本 品 含 盐酸 特 拉 唑 嗪 按 特 拉 唑 哄 (Ce Hzs Ns DO) 计算, 应 
为 标示 量 的 90. 0 外 一 110. 0%%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 〗】 〈1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 特 拉 唑 嗪 4mg)， 
加 甲醇 4ml, 振 摇 15 分 钟 , 静 置 分 层 后 , 取 上 清 液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 另 取 盐酸 特 拉 唑 嗪 对 照 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 lmg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 
V B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10 内 ,分 别 点 于 同一 硅胶 GFzs 
薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 酯 -甲醇 -二 乙 胺 (40 : 0.2 : 3) 为 展开 剂 , 展 
开 后 ,上 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 。 供 试 品 溶液 所 显 主 
斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 一 致 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 0. ImolML 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 
成 每 lml 中 含 特 拉 哄 呈 4pg 的 溶液 , 滤 过 ,滤液 照 紫 外 -可 见 分 
光 光 度 法 (附录 了 A) 测 定 , 在 246nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 水 振 摇 , 滤 过 ,滤液 显 氯 化 物 的 鉴 
别 反应 (附录 亚 )。 

以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 临 用 新 制 。 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 特 拉 哄 嗪 12. 5mg) , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 I 和 乙 哺 -水 - 
盐酸 (200 : 800 : 0.9)] 适 量 ,超声 使 盐酸 特 拉 唑 嗪 溶解 , 放 
冷 ,用 溶剂 I 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 0. 5ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 溶剂 工 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 
液 20pl 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 
的 峰 高 约 为 满 量程 的 30% ;再 分 别 精密 量 取 供 试 品 溶 液 与 对 
照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 
保留 时 间 的 5 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 扣 除 相 
对 保留 时 间 0. 45 之 前 的 辅料 峰 及 溶剂 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (0.5%%); 各 杂质 峰 面 积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 4 倍 (1.0%)。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 2 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 工 适 
量 , 超 声 使 盐酸 特 拉 哗 嗪 溶解 ,用 溶剂 1 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 照 含量 测定 项 下 方法 测定 含量 ,应 符合 规定 ( 附 
录 X E) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 滤 过 , 弃 去 初 滤液 15ml， 
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取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 盐酸 特 拉 唑 嗪 对 照 品 适量 ,加 
溶出 介质 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 含 4. 0pg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
A), 在 246nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 
度 为 标示 量 的 85% ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 哺 -高 毛 酸 溶液 ( 取 三 乙 胺 2ml, 置 1000ml 水 
中 ,用 高 氢 酸 调节 pH 值 至 2. 0)(20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 246nm, 理论 板 数 按 特 拉 唑 嗪 峰 计算 不 低 于 3000。 特 拉 唑 
嗪 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 特 拉 唑 嗪 2mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 1 适量 ， 
超声 使 盐酸 特 拉 唑 嗪 溶解 , 放 冷 ,用 溶剂 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10p1, 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 盐 酸 特 拉 唑 唆 对 照 品 适量 ,加 溶剂 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 含 特 拉 唑 嗪 20p8g 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 特 拉 唑 嗪 。 

【规格 】 2mg( 按 Cis Hzxs NsO4 计 ) 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


盐酸 特 拉 唑 嗪 胶 喜 
Yansuan Telazuoqgin Jiaonang 


Terazosin Hydrochloride Capsules 


本 品 含 盐酸 特 拉 唑 紧 按 特 拉 唑 嗪 (Ce Hzs NsO4 ) 计 算 ,应 
为 标示 量 的 90.0% 一 110.0%%。 

【性 状 】 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 0. lmol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 特 拉 唑 嗪 4pg 的 溶液 , 滤 过 ,滤液 照 紫外 - 
可 见 分光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 , 在 246nm 的 波长 处 有 最 大 
吸收 。 

(3) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ,加 水 振 摇 , 滤 过 ,滤液 显 握 化 物 
的 鉴别 反应 (附录 严 ) 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 临 用 新 制 。 取 本 品 内 容 物 的 细 粉 适 
量 ( 约 相当 于 特 拉 唑 嗪 12. 5mg), 置 25ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 I 
[ 乙 膊 -水 -盐酸 (200 : 800 : 0.9)] 适 量 , 超 声 使 盐酸 特 拉 唑 嗪 
溶解 , 放 冷 ,用 溶剂 I 稀释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 0. 5ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 溶剂 工 稀 
释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 
件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 
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制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


注射 用 维 库 溴 铁 


成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 30% 。 再 分 别 精密 量 取 供 
试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 5 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 ,扣除 相对 保留 时 间 0. 45 之 前 的 辅料 峰 及 溶剂 峰 ,单个 
杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 2 倍 (0.5%); 各 杂 
质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 4 倍 (1.0%%)。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面积 0. 2 倍 的 峰 
忽略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 ,将 内 容 物 倾 人 100ml(2mg 规 
格 ) 或 50ml(1mg 规格 ) 量 瓶 中 , 训 过 用 溶剂 分 次 洗 净 , 洗 液 
并 人 量 瓶 中 ,超声 使 盐酸 特 拉 唑 嗪 溶解 ,加 溶剂 [ 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 含量 测定 项 下 方法 测定 含量 ,应 符 
合 规定 (附录 XX E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 ), 以 
0. lmol/L 盐酸 溶液 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 ， 
依法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 滤 过 , 弃 去 初 滤液 15ml, 取 续 滤 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 246nm 的 波长 处 测 
定 吸 光度 ;同时 取 空 心 胶囊 同 法 操作 测定 空白 值 。 另 取 盐 酸 特 
拉 唑 嗪 对 照 品 适量 ,加 溶出 介质 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 
含 4ugC(2mg 规格 ) 或 2ug(lmg 规格 ) 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 
粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 85% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 圳 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DDD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 高 氯 酸 溶液 ( 取 三 乙 胺 2ml, 置 1000ml 水 
中 ,用 高 氧 酸 调 节 pH 值 至 2.0)(20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波长 
为 246nm。 理 论 板 数 按 特 拉 唑 嗪 峰 计算 不 低 于 3000。 特 拉 
唑 嗪 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 粒 , 精 密 称 定 , 倾 出 内 容 物 , 赛 壳 用 小 
刷 拭 净 ,再 精密 称 定 训 壳 重量 , 求 出 平均 装 量 。 取 内 容 物 , 研 
细 ,混合 均匀 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 特 拉 唑 嗪 2mg), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 溶剂 适量 ,超声 使 盐酸 特 拉 唑 嗪 溶解 , 放 
冷 ,用 溶剂 I 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10pl 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐酸 特 拉 唑 嗪 对照 品 适 
量 , 加 溶剂 I 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 20p8g 的 溶液 ， 
同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 特 拉 唑 嗪 。 

【规格 】 按 Ce HxNsO4 计 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


(1)1mg (2)2mg 


注射 用 维 库 溴 铵 
Zhusheyong Weikuxiu' an 


Vecuronium Bromide for Injection 


本 品 为 维 库 省 煞 的 无 菌 冻 干 品 。 含 维 库 省 和 狗 
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注射 用 氯 化 钾 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


(Css Hs1 BrNz O4 ) 应 为 标示 量 的 90. 0% 一 110. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 朴 松 状 物 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 约 10mg, 加 水 2ml 溶解 后 ,加 1,2- 二 
毛 乙 烷 1ml 与 甲 基 橙 指示 液 1 滴 , 振 摇 , 分 离 , 用 硫酸 酸化 有 
机 层 , 即 显 红色 。 

(2) 取 本 品 约 10mg, 加 水 10mil 溶解 后 , 滴 加 硝酸 银 试 液 ， 
即 生成 淡 黄 色 凝 乳 状 沉淀 ,分 离 ,沉淀 能 在 氨 试 液 中 微 深 ,但 
在 硝酸 中 几乎 不 溶 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 5 瓶 , 各 加 水 lml,2 分 
钟 内 应 溶解 ,10 分钟 内 应 澄清 。 

酸度 ” 取 本 品 ,加 水 溶解 制 成 每 1ml 中 含 维 库 溴 匀 4mg 
的 溶液 ,依法 测定 (附录 WW H) ,pH 值 应 为 3.8 一 和. 2。 

干燥 失重 ” 取 本 品 约 0.15g( 称 样 环境 相对 湿度 不 得 过 
40%) ,在 105C 干 燥 4 小 时 , 减 失 重量 不 得 过 4. 0%% (附录 人 赐 )。 

含量 均匀 度 ”以 含量 测定 项 下 测 得 的 每 瓶 含 量 计算 ,应 
符合 规定 (附录 XX E)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 1 瓶 ,加 lml 细菌 内 毒素 检查 用 水 
溶解 后 ,以 盐酸 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 缓冲 液 (pH 7.2) 适 量 稀 
释 , 依 法 检查 (附录 寻 E) ,每 lmg 维 库 溴 铵 中 含 内 毒素 的 量 
应 小 于 4.0EU。 

无 菌 ” 取 本 品 20 瓶 ,分 别 加 灭 菌 水 溶解 制 成 每 1ml 中 含 
维 库 省 铵 2mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烧 键 合 硅胶 
为 填充 剂 , 以 甲醇 - 氯 化 铵 溶液 ( 取 和 氧化 铵 1. 6g 与 浓 氨 溶 液 
8ml, 加 0.25mol/L 高 氯 酸 溶液 溶解 并 稀释 至 200ml, 混 匀 ) 
(800 : 200) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm。 理 论 板 数 按 维 库 溴 
铵 峰 计算 不 低 于 3000, 维 库 溴 铵 峰 与 相 邻 杂 质 峰 的 分 离 度 应 符 
合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 10 瓶 ,分 别 精密 加 入 0.01moML 盐酸 
溶液 2ml, 超 声 使 维 库 溴 铵 溶解 ,分 别 精密 量 取 10ml, 注 入 液 
相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 维 库 溴 铵 对 照 品 , 加 0. 01mol/L 
盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 2mg 的 溶液 ， 
同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 每 瓶 的 含量 ,并 求 得 10 
瓶 的 平均 含量 , 即 得 。 

【类 别 】 同 维 库 省 铵 。 

【规格 〗 4mg 

【贮藏 ” 密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 


附 :盐酸 三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 缓冲 液 (pH 7.2) 的 配制 


成 分 A 液 
盐酸 三 羟 甲 基 氨 基 甲 烷 15. 8g 
细菌 内 毒素 检查 用 水 100ml 
B 液 
三 羟 甲 基 和 氨基 甲烷 1. 2g 
* 306 。 


细菌 内 毒素 检查 用 水 10ml 
配制 A 液 100ml 
B 液 loml 
细菌 内 毒素 检查 用 水 加 至 550ml 


用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 或 0. 1mol/L 和 毛 氧 化 钠 溶 液 调 节 
pH 值 至 7. 2, 用 无 热 原 的 输液 瓶 分 装 , 加 塞 压 盖 后 121C 灭 菌 
15 分 钟 。 

【检查 】 (1)pH 测定 。 

(2) 细 菌 内 毒素 检查 采用 党 试验 法 。 

【贮藏 】 输液 瓶 密封 包装 在 室温 下 贮存 1 年 。 


注射 用 氯 化 钾 
Zhusheyong Luhuajia 


了 Potassium Chloride for Injection 


本 品 为 氯 化 钾 的 无 菌 粉末 或 无 菌 冻 干 品 。 按 平均 装 量 计 
算 , 含 氯 化 钾 (KCI) 应 为 标示 量 的 95. 0 中 一 105.0%% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 白色 结晶 性 粉末 ,或 为 白色 或 类 
白色 政 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 本 品 显 钾 盐 与 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 亚 ) 。 

【检查 】 酸度 取 本 品 , 加 水 制 成 每 1Iml 中 含 氯 化 钾 
0.1g 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WY H),pH 值 应 为 5.0~ 
7.0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 ,分 别 加 水 制 成 每 
tml 中 含 氯 化 钾 0. 1g 的 溶液 , 均 应 澄清 无 色 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 1.0%( 无 菌 粉末 ) 或 不 得 过 3.0% (无 菌 冻 干 品 )《 附 录 殉 
L) 。 

可 见 异物 ” 取 本 品 5 瓶 ,分 别 加 注射 用 水 10ml 使 溶解 ， 
依法 检查 (附录 区 H 第 一 法 ) ,应 符合 规定 。 

重金 属 ” 取 本 品 4. 0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,加 醋酸 盐 缓 冲 
液 (pH 3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml, 依 法 检查 (附录 妊 户 第 
一 法 ) , 含 重 金属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 可 用 每 lml 0.06EU 以 上 高 灵敏 
度 党 试剂 ,依法 检查 (附录 E) ,每 lmg 氯 化 钾 中 含 内 毒素 
的 量 应 小 于 0. 12EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 约 0. 15g, 精 密 
称 定 , 加 水 50ml 溶解 后 ,加 2%% 糊 精 溶液 5ml、2. 5% 硼 砂 溶液 
2ml 与 荧光 黄 指示 液 5 一 8 滴 , 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 
定 。 每 lml 硝酸 银 滴定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 7.455mg 的 
KCl。 

【类 别 】 同 氨 化 钾 。 

【规格 】 (1)1.0g 

【贮藏 】 密闭 保存 。 


(2)1.5g 
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注射 用 舒 巴 坦 钠 
Zhusheyong Shubatanna 


Sulbactam Sodium Injection 


本 品 为 舒 巴 坦 钠 的 无 菌 粉末 。 按 无 水 物 计算 , 含 舒 巴 坦 
(Cs Hi NO; S) 不 得 少 于 88.6%%; 按 平均 装 量 计算 , 含 舒 巴 坦 
(Cs Hn NOs S) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ; 微 有 特 臭 ; 味 
微 苦 。 

【鉴别 】 照 舒 巴 坦 钠 项 下 的 鉴别 试验 , 显 相同 的 结果 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 按 标示 量 
分 别 加 水 制 成 每 ml 中 含 50mg 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 , 如 显 
浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 (附录 攻 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 显 
色 ,与 黄色 或 黄 绿色 3 号 标准 比 色 液 ( 附 录 区 A 第 一 法 ) 比 
较 , 均 不 得 更 深 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 , 按 标示 量 加 微粒 检查 用 水 制 成 每 
lml 中 含 100mg 的 溶液 , 静 置 10 分 钟 后 ,依法 检查 (附录 区 
C) ,标示 量 为 1. 0g 以 下 的 折算 为 每 1. 0g 样品 中 含 10pm 以 
上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 
粒 ;标示 量 为 1.0g 以 上 (包括 1. 0g) 每 个 供 试 品 容器 中 含 
l10pm 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 以 上 的 微粒 不 得 
过 600 粒 。 

无 菌 ” 取 本 品 ,加 0.9% 无 菌 握 化 钠 溶 液 溶解 并 制 成 每 
lml 中 约 含 2mg 的 溶液 ,采用 薄膜 过 滤 法 处 理 ,用 无 菌 pH 
7. 0 氢化 钠 -蛋白 肛 缓 冲 液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 200ml) ,以 
金黄 色 葡 萄 球菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 民 H) ,应 符 
合 规定 。 

酸度 有关 物质 、 水 分 与 细菌 内 毒素 
方法 检查 , 均 应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 照 舒 巴 坦 钠 项 
下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 舒 巴 坦 钠 。 

【规格 】 按 Ce HaiNOS 计 (1)0.25g (2)0.5g (3)1.0g 

【贮藏 密闭 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


照 舒 巴 坦 钠 项 下 的 


烟 酸 占 替 诺 葡 萄 糖 注射 液 
Yansuan Zhantinuo Putaotang Zhusheye 


Xanthinol Nicotinate and Glucose Injection 


本 品 为 烟 酸 占 替 诺 与 葡萄 糖 的 灭 菌 水 溶液 。 含 烟 酸 占 蔡 
诺 (Cis Hzi Ns O4 。 Cs Hs NO: ) 及 葡萄 糖 (Cs Hi Os 。 HO 〇 ) 均 
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烟 酸 占 替 诺 葡萄 糖 注射 液 


应 为 标示 量 的 95. 0% 一 105.0% 。 

【性 状 】》 本 品 为 无 色 澄 明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 5ml, 滴 加 轰 酸 试 液 , 即 发 生 白 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 , 缓 缓 加 入 温 热 的 碱 性 酒石酸 铜 试 液 中 , 即 生 
成 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 4.5~6.0( 附 录 W H)。 

有 关 物 质 ” 取 含 量 测定 项 下 供 试 品 溶液 作为 供 试 品 溶 
液 ;精密 量 取 适量 ,用 流动 相 定 其 稀释 制 成 每 lml 中 含 1. 5ng 
的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 另 取 茶 碱 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 
流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 9ng 的 溶液 ,作为 
对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1， 
注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 占 替 诺 色谱 峰 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 25%; 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 ,对 照 溶 液 与 对 照 
品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 占 蔡 诺 峰 
保留 时 间 的 4.5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 茶 碱 保留 
时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 烟 酸 占 蔡 
诺 标示 量 的 0.3%; 除 茶 碱 、 烟 酸 峰 及 5- 羟 甲 基 糠 醛 峰 外 ,其 
他 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 中 占 蔡 诺 峰 面积 的 0. 6 
倍 (0.3%%) 。 

S$- 羟 甲 基 糠 醛 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 葡萄 糖 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 取 5- 产 
甲 基 糠 醛 对 照 品 适 量 , 精 密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 lml 中 约 含 1. 25pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 除 检测 波 
长 为 284nm 外 , 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl1, 分 别 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 5- 羟 甲 基 糠 醛 的 含量 ,不 得 过 葡 
萄 糖 标示 量 的 0. 025%。 

重金 属 ” 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 葡萄 糖 3g) , 置 水 浴 上 燕 
发 至 约 20ml, 放 冷 , 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pPH 3. 5)2ml 与 水 适量 
使 成 25ml, 依 法 检查 (附录 班 H 第 一 法 ) , 按 葡萄 糖 标示 量 计 
算 , 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ,依法 检查 (附录 并 下 ) ,每 1ml 中 含 
内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 后 ,以 0.1%% 无 菌 蛋 白 
腑 水 溶液 为 冲洗 液 , 冲 洗 液 约 100ml, 分 次 冲洗 后 ,以 金黄 色 葡 
萄 球菌 作为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 烟 酸 占 蔡 诺 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V 
D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 1%% 三 乙 胺 (用 醋酸 调节 pH 值 至 3. 3)- 甲 醇 
(93 : 7) 为 流动 相 ;检测 波长 为 267nm。 理 论 板 数 按 占 替 诺 峰 
计算 不 低 于 1500。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 烟 酸 占 替 诺 0. 3mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 
。 307 。 
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注射 用 烟 酸 占 替 诺 


量 取 20ml, 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 另 取 烟 酸 占 蔡 诺 对 
照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 0. 3mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 占 替 诺 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 

葡萄 糖 ” 取 本 品 , 依 法 测定 旋光 度 ( 附 录 WL EE), 与 
2. 0852 相 乘 , 即 得 供 试 量 中 含 Ce Hi;O。 HO 的 重量 (g) 。 

【类 别 】 同 烟 酸 占 替 诺 。 

【规格 〗 (1)100ml : 烟 酸 占 替 诺 0. 3g 与 葡萄 糖 5. 0g 
(2)250ml : 烟 酸 占 替 诺 0. 3g 与 葡萄 糖 12. 5g 

【贮藏 】 沁 光 ,密闭 保存 。 


注射 用 烟 酸 占 蔡 诺 
Zhusheyong Yansuan Zhantinuo 


Xanthinol Nicotinate for Injection 


本 品 为 烟 酸 占 替 诺 的 无 菌 冻 干 品 。 按 平均 装 量 计算 , 含 烟 
酸 占 替 诺 (Cs Ha Ns O,。 Cs Hs NO, ) 应 为 标示 量 的 95.0%% 一 
105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 疏松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 烟 酸 占 替 诺 0. 1g) ,加 
水 5ml 使 溶解 ,加 硫酸 铜 试 液 1m, 即 缓 缓 析出 淡 蓝 色 沉 淀 。 

(2) 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 烟 酸 占 蔡 诺 0.1g), 加 水 2ml 
使 溶解 , 滴 加 轰 酸 试 液 , 即 发 生 白色 沉淀 。 

(3) 取 本 品 适量 ,加 0.05mol/L 硫酸 溶液 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 烟 酸 占 替 诺 20ng 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 A) 测 定 , 在 267nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 分 别 加 水 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 含 烟 酸 占 替 诺 0. 15g 的 溶液 ,溶液 应 
澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 殉 B) 比 较 , 均 
不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 
法 ) 比 较 , 均 不 得 更 深 。 

酸度 ” 取 本 品 1 瓶 , 加 水 10ml 使 溶解 ,依法 测定 (附录 
H) ,pH 值 应 为 5.5 一 7.0。 

有 关 物 质 ” 取 含量 测定 项 下 供 试 品 溶 液 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 烟 酸 
占 替 诺 1. 5ng 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 ; 另 取 茶 碱 对 照 品 适量 , 精 
密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 9p8g 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 
液 20 由 ,注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 占 蔡 诺 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 25%% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 .对 照 溶液 与 
对 照 品 溶液 各 20p, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 占 痊 
诺 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 茶 碱 保留 
时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,不 得 过 烟 酸 占 替 
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诺 标示 量 的 0. 3%; 除 茶 碱 及 烟 酸 峰 外 ,其 他 杂质 峰 面 积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 中 占 蔡 诺 峰 面积 的 0.6 倍 (0. 3%)。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 观 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 不 得 过 3.0%。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 E), 每 1mg 烟 
酸 占 蔡 诺 中 舍 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 3EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 0.9% 无 菌 氯 化 钠 溶液 500ml 溶解 ,经 
薄膜 过 滤 法 处 理 后 ,用 0. 1% 无 菌 蛋 白 肪 水 溶液 冲洗 ,每 膜 促 
洗 量 不 少 于 100ml, 以 金黄 色 葡 萄 球菌 作为 阳性 对 照 菌 ,依法 
检查 (附录 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 0.1%% 三 乙 胺 (用 醋酸 调节 pH 值 至 3. 3)- 甲 醇 
《93 : 7) 为 流动 相 ;检测 波长 为 267nm。 理 论 板 数 按 占 蔡 诺 峰 
计算 不 低 于 1500。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ( 约 相 当 于 烟 酸 占 蔡 诺 30mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 
相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ; 另 取 烟 酸 占 蔡 诺 对 照 品 适 量 , 精 密 称 定 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 占 替 诺 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 烟 酸 占 替 诺 。 

【规格 】 (1)0.3g (2)0.6g 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 保存 。 


酒石酸 双 氢 可 待 因 
Jiushisuan Shuangqgingkedoaiyin 
Dihydrocodeine Bitartrate 


CisHzs NOs * CHeOs 451.5 

本 品 为 4,5e- 环 氧 -3- 甲 氧 基 -17- 甲 基 吗 啡 喃 -6a- 醇 酒石酸 
盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs H NO;. Cs Hs O 应 为 98.0% ~ 
101.0%。 

【性 状 】 
平 无 臭 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 中 略 溶 ,在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 50mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WI E), 比 旋 度 为 
一 71. 5" 至 一 ?73. 5°。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 


本 品 为 无 色 结 晶 或 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 或 几 
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酒石酸 双 氢 可 待 因 片 


200pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 测 定 ,在 
284nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,其 吸光 度 约 为 0.72。 

(2) 取 本 品 10mg ,加 甲醛 硫酸 试 液 lml, 即 显 紫 色 ( 与 福 
可 定 区 别 ) 。 

(3) 取 本 品 10mg, 加 硝酸 0.05ml, 显 黄色 (与 吗啡 的 区 别 ) 。 

(4) 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 20mg 的 
溶液 , 滴 加 5mol/L 氨 溶 液 使 成 碱 性 ,不 得 生成 沉淀 。 

(5) 取 本 品 0. 1g, 加 硫酸 1ml 溶解 后 ,加 三 氢化 铁 试 液 
0.05ml, 缓 慢 温 热 , 显 棕 黄 色 ; 继 续 加 入 2mol/L 硝酸 0.05ml 
后 不 显 红色 (与 可 待 因 和 吗啡 的 区 别 ) 。 

(6) 取 本 品 5% 的 溶液 0. 1ml, 依 次 加 入 10% 省 化 钾 溶 液 
0. 1ml.2% 间 莱 二 酚 溶 液 0. 1ml 与 硫酸 3ml, 水 浴 加 热 5 一 10 
分 钟 , 显 黑 蓝 色 ,冷却 后 倾 和 水 中 显 红 色 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 10ml 溶解 后 ,依法 测 
定 ( 附 录 W H),pH 值 应 为 3. 2 一 4. 2。 

溶液 的 颜色 ” 取 本 品 1. 0g, 加 水 10ml 溶解 后 ,立即 与 橙 
黄色 2 号 标准 比 色 液 (附录 信 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ”精密 称 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 磷酸 
可 待 因 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 ;精密 量 取 供 
试 品 溶 液 与 对 照 品 溶液 各 lml, 置 同一 100ml 基 瓶 中 ,用 
水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 
(附录 V D) 试验 ,用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 , 以 
0.05molL 的 磷酸 二 氢 钾 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 至 3.0 土 
0. 1)- 乙 有 睛 (85 : 15) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 280nm。 理 论 
板 数 按 双 氧 可 待 因 峰 计算 不 低 于 1000, 双 氢 可 待 因 峰 与 
可 待 因 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶液 10p1 注 人 液 
相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 双 氢 可 待 因 色 谱 峰 的 峰 高 
约 为 满 量程 的 10% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 
各 10pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 
留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶 液 的 色谱 图 中 如 有 与 可 待 因 保 
留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 
0. 5% ; 除 酒石酸 峰 外 ,其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 
溶液 中 双 氢 可 待 因 峰 面积 的 0.3 倍 (0.3%), 杂 质 总 量 不 
得 过 1.0% (酒石酸 峰 除外 ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妊 LL)。 

炽 灼 残 温 不 得 过 0.1% (附录 妖 N)。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 5g, 精 密 称 定 ,加 冰 醋 酸 30ml 溶 
解 后 ,加 结晶 紫 指示 液 1 滴 , 用 高 氯 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 
溶液 显 蓝 色 , 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 毛 酸 滴 
定 液 (0. lmolML) 相 当 于 45. 15mg 的 Cis Hzs NO;， CG, Hs O;。 

【类 别 】 镇 痛 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 酒石酸 双 氢 可 待 因 片 
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酒石酸 双 氨 可 待 因 片 
Jiushisuan Shuangqgingkedaiyin Pian 
Dihydrocodeine Bitartrate Tablets 


本 品 含 酒石酸 双 氢 可 待 因 (Ce Hzs NO3，Cs He O06) 应 为 
标示 量 的 93.0%~107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 片 。 

【鉴别 】 到 本 品 细 粉 适量 (相当 于 酒石酸 双 氢 可 待 因 
0. 15g) ,加 水 50mjl, 振 播 使 酒石酸 双 氢 可 待 因 溶解 , 滤 过 , 波 
液 置 水 浴 上 燕 干 , 残 酒 按 下 述 方法 进行 试验 。 

(1) 取 残 酒 10mg, 加 甲醛 硫酸 试 液 Iml, 即 显 紫 色 (与 福 
可 定 区 别 ) 。 

(2) 取 残渣 10mg ,加 硝酸 0.05ml, 显 黄色 (与 吗啡 区 别 )。 

(3) 取 残渣 0. 1g, 加 硫酸 Iml 溶解 后 ,加 三 氯 化 铁 试 液 
0. 05ml, 缓慢 温 热 , 显 黄 褐色 ;继续 加 入 2molL 硝酸 0.05ml 
后 不 显 红色 (与 可 待 因 和 吗啡 的 区 别 )。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 水 溶解 并 稀 
释 制 成 每 1ml 中 含 酒 石 酸 双 氢 可 待 因 2mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 
续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 磷 酸 可 待 因 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1. 0mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lml， 
置 同一 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 士 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ,以 0.05molL 的 磷酸 二 氧 钾 溶液 (用 磷酸 调节 
pH 值 至 3.1 士 0.1)- 乙 有 睛 (85 : 15) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 
280nm。 理 论 板 数 按 双 和 毛 可 待 因 峰 计算 不 低 于 1000, 双 氢 可 
待 因 峰 与 可 待 因 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶液 10pl 
注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 双 氢 可 待 因 色 谱 峰 的 峰 
高 约 为 满 量程 的 10% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 
10pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 
的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 可 待 因 保留 时 间 一 致 
的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,不 得 过 0. 5%, 除 酒石酸 
峰 外 ,其 他 单个 杂质 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 中 双 和 氢 可 待 
因 峰 面积 的 0.5 售 (0.5%) ,杂质 总 量 不 得 过 1. 0% (酒石酸 
峰 除外 ) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 三 法 )， 
以 水 250ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 取 续 滤液 照 含量 测定 项 下 的 方 
法 , 自 “ 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ”起 ,依法 测定 ,计算 每 片 的 溶 
出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%, 应 符合 规定 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 研 细 ,用 水 分 次 定量 转移 至 
250ml 量 瓶 中 , 振 摇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤 
液 照 含量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 照 紫外 -可 见 分 光 光 上 度 法 ”起 ， 
依法 测定 含量 ,应 符合 规定 (附录 XX EE)。 

*。 309 。 


htt p: //www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


酒石酸 唑 吡 坦 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 ] A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 
基 ( 约 相当 于 酒石酸 双 氢 可 待 因 15mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
水 30ml ,超声 10 分 钟 , 放 冷 , 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A), 在 284nm 的 波 
长 处 测定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 酒 石 酸 双 氢 可 待 因 对 照 品 
15mg, 置 100ml 车 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 同 法 
测定 。 计 算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 酒石酸 双 氢 可 待 因 。 

【规格 】 30mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


酒石酸 唑 吡 坦 
Jiushisuan Zuobitan 


Zolpidem Tartrate 
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本 品 为 N, N,6- 三 甲 基 -2-(4- 甲 基 茶 基 )- 咪 只 并 [L1,2- 
dj 了 吡啶 -3- 乙 酰胺 -L-( 十 )- 酒 石 酸 盐 。 按 于 燥 品 计算 , 含 
(Cu Hz N;O)。。，CsHe Oe 不 得 少 于 98. 5%。 


【性 状 】 
湿性 。 

本 品 在 甲醇 中 略 溶 , 在 水 或 乙醇 中 微 溶 ,在 三 氧 甲烷 或 二 
握 甲 烷 中 几乎 不 溶 ;在 0. 1mol/L 盐酸 溶液 中 溶解 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 10mg, 置 干燥 试管 中 ,加 丙 二 酸 约 
10mg 与 醋 栈 10 滴 ,水 浴 加 热 1 一 3 分 钟 ,溶液 显 红 棕 色 。 

(2) 取 本 品 约 20mg, 加 10%% 溴 化 钾 溶 液 0. 1ml、2% 间 莱 
二 酚 溶液 0. 1ml 与 硫酸 3ml, 水 浴 加 热 10 分 钟 , 显 深蓝 色 ; 冷 
却 后 倾 人 水 中 , 即 变 为 红色 。 

(3) 取 本 品 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 《附录 
A) 测 定 ,在 237nm 与 294nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 。 如 
不 一 致 , 取 本 品 与 对 照 品 各 约 50mg, 分 别 加 0. 1mol/L 盐酸 
溶液 5ml 溶解 后 ,加 水 5ml, 边 搅拌 边 滴 加 2mol/L 所 溶液 
0. 5ml, 析 出 沉淀 后 , 滤 过 , 沉淀 用 水 洗涤 ,在 105 人 干燥 2 小 
时 , 照 红 外 分 光 光 度 法 (附录 R C) 测 定 , 二 者 的 红外 光 吸 收 图 
谱 应 一 致 。 
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(5) 本 品 的 水 溶液 显 酒石酸 盐 鉴 别 (1) 的 反应 (附录 里)。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 2mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 Wi 日) ,pH 值 应 为 4.0 一 
6. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.25g 与 酒石酸 0. 125g， 
加 水 10ml 使 溶解 并 稀释 至 25ml, 溶 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑 
浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 (附录 区 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 
黄色 2 号 标准 比 色 液 (附录 殉 A) 比 较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ， 
用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1mg 中 约 含 1pg 的 溶液 ,作为 对 照 
溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硕 烷 
键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 乙 且 - 甲 醇 -0. 05moi/L 磷酸 溶液 (用 三 
乙 胺 调节 pH 值 至 5.5)(18 : 23 : 59) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 
254nm。 理 论 板 数 按 酒石酸 唑 吡 坦 峰 计算 不 低 于 2000, 唑 吡 
坦 峰 与 相 邻 杂 质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶液 20nl 
注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 
为 满 量程 的 10% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl 
注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 蜂 , 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 
于 对 照 溶 液 主峰 面积 (0. 2%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 酒石酸 
峰 与 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 1 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

残留 溶剂 ”甲醇 乙醇, 乙 且 、 二 握 甲 烷 \ 正 已 烷 、 四 迄 陵 
哺 、 二 氯 乙 烷 丙酮 与 异 丙 醇 ” 取 正 丙 醇 约 45mg, 用 含 10% 
N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 的 0. 2mol/L 硫酸 溶液 稀释 至 5000ml, 作 
为 内 标 溶液 ;精密 称 取 本 品 适量 ,加 内 标 溶液 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 lml 中 含 0. 1g 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 
甲醇 乙醇 . 乙 且 、 二 和 氢 甲 烷 \ 正 已 烷 、 四 和 氨 呈 晴 、 二 握 乙 烷 、 丙 
酮 与 异 丙 醇 适量 ,用 内 标 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 含 
上 述 成 分 0. 3mg、0. 5mg .0. 04mg .0. 06mg .0. 03mg、0. 07mg、 
0. 0005mg .0. 5mg 与 0. 5mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 2ml, 分 别 置 顶 空 瓶 中 ， 
密封 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 了 第 二 法 ) 测 定 ,以 6% 氰 
丙 基 茶 基 -94% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 ;起 始 温 
度 407 ,维持 15 分 钟 ,以 每 分 钟 30C 的 速率 升温 至 200'C , 维 
持 5 分 钟 ; 进 样 口 温 度 为 200 ;检测 器 温度 为 250'C ; 顶 空 瓶 
平衡 温度 为 80'C ,平衡 时 间 20 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 
样 , 各 成 分 峰 及 内 标 物 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 再 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 内 标 
法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

含 氮 化合物 ” 取 本 品 约 75mg, 精 密 称 定 , 照 氧 瓶 燃烧 法 
(附录 姬 C) 进 行 有 机 破坏 ,以 0.1mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 10ml 
为 吸收 液 , 待 生成 的 烟雾 完全 吸 人 吸收 液 后 , 移 至 50ml 纳 氏 
比 色 管 中 , 照 氯 化 物 检 查 法 (附录 出 A) 检 查 ,与 对 照 液 ( 与 供 
试 品 同 法 操作 ,但 燃烧 时 滤纸 中 不 含 供 试 品 , 并 加 标准 氯 化 钠 
溶液 5. 0ml) 比较 ,不 得 更 浓 (0. 07%)。 

捧 化 物 取 本 品 约 1.0g, 依 法 检查 (附录 而 下 第 一 法 )， 
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应 符合 规定 (生产 工艺 中 使 用 了 和 氰 化 物 的 产品 需 检查 此 项 ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105"C 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 3.0%( 附 录 殉 L)。 

炽 灼 残渣 ”了 到 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 再 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 3g, 精 密 称 定 , 加 冰 酷 酸 20ml 
溶解 后 ,加 结晶 紫 指 示 液 1 滴 ,用 高 毛 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 至 溶液 显 蓝 色 , 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 
每 1ml 的 高 氯 酸 滴 定 液 (0.1moVL) 相 当 于 38. 2mg 的 
(Cis Ha N30), » Cs He Os 

【类 别 】 催眠 镇 静 药 。 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 酒石酸 唑 吡 坦 片 


酒石酸 唑 吡 坦 片 
Jiushisuan Zuobitan Pian 


Zolpidem Tartrate Tablets 


本 品 含 酒 石 酸 哄 吡 坦 [(Cis Hzt N3O)。，Cs He O06] 应 为 标 
示 量 的 90. 0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 】 《1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 酒石酸 哄 吡 坦 
10mg) , 置 干燥 试管 中 ,加 丙 二 酸 约 10mg 与 醋 醒 10 滴 , 水 浴 
加 热 1 一 3 分 钟 ,溶液 显 红 棕色 。 

(2) 取 含量 均匀 度 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 A) 测 定 , 在 237nm 与 294nm 的 波长 处 有 最 大 
吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 流动 相 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 酒石酸 唑 吡 坦 0.5mg 的 溶液 ,作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 , 用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 
约 含 酒石酸 唑 吡 坦 2. 5pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测 
定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 
检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%; 再 
精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 人 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面 积 (0.5%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 酒石酸 峰 与 任何 小 于 
对 照 溶 液 主峰 面积 0. 1 倍 的 峰 忽略 不 计 。 

含量 均匀 度 取 本 品 1 片 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 适量 , 振 播 使 酒石酸 唑 紫 坦 溶解 ,用 
0. ]mol/L 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 勾 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
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适量 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 酒 
石 酸 唑 吡 坦 10pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
A) ,在 294nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 酒 石 酸 唑 吡 坦 对 照 品 
适量 ,精密 称 定 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 含量 ,应 符合 规定 ( 附 
录 X E) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1000ml(10mg 规格 ?或 500ml(5mg 规 
格 ) 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依法 操作 ,经 30 分 钟 
时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 售 量 均 匀 度 项 下 的 方法 , 自 
“ 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 二 A)” 起 ,依法 测定 ,计算 每 
片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硕 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -甲醇 -0. 05mol/L 磷酸 溶液 (用 三 乙 胺 调节 
pH 值 至 5.5)(18 : 23 : 59) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 254nm。 
理论 板 数 按 酒石酸 唑 吡 坦 蜂 计算 不 低 于 2000, 酒 石 酸 陵 吡 坦 
峰 与 相 邻 杂 质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 细 粉 适 
量 ( 约 相当 于 酒石酸 唑 吡 坦 25mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
适量 , 振 摇 使 酒石酸 唑 吡 坦 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 合 酒石酸 唑 吡 坦 10pg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 酒石酸 唑 吡 坦 对 照 品 , 精 密 称 定 , 加 流 
动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 酒石酸 唑 吡 坦 。 

【规格 】 (1)5mg 〈2)10mg 

【贮藏 】 这 光 ,密封 保存 。 
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O 


CC 


H3CO 
Cis HieO: 228. 29 
本 品 为 4-(6- 甲 氧 基 -2- 蔡 基 )- 丁 -2- 酮 。 按 无 水 物 计算 , 含 
Cis His O; 应 为 98.0% 一 102.0% 。 


【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 针 状 结晶 或 结晶 性 粉末 ; 
无 臭 , 无 味 。 
本 品 在 丙酮 、 三 氯 甲烷 、 乙 酸 乙 酯 或 热 乙醇 中 易 溶 ,在 乙 
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醇 中 略 溶 ,在 水 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 页 C) 为 80 一 831C 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 25mg, 加 乙醇 2ml 溶解 后 ,加 二 硝 基 
苯 肝 试 液 1ml, 摇 匀 ,加 热 至 沸 , 即 生成 橙黄 色 沉 淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 661 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 丙酮 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.5g, 加 丙 
酮 10ml 溶解 后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑 间 , 与 1 号 浊 度 标准 
液 (附录 区 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 
液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

握 化 物 取 本 品 2.0g, 加 水 100ml, 充 分 振 摇 约 10 分 钟 ， 
滤 过 , 取 滤液 25ml, 依 法 检查 (附录 出 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 
5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0.01%% ) 。 

硫酸 盐 ” 取 氧化 物 检 查 项 下 的 滤液 50ml, 依法 检查 ( 附 
录 人 出 B) ,与 标准 硫酸 钟 溶液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 
更 浓 (0.01%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml， 
置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 色 ,作为 对 照 溶液 。 
上 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20ul 注入 液 相 色谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 
溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

残留 溶剂 ”乙醇 与 乙酸 乙 栈 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 分 别 约 含 
0. 1g 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精 密 称 取 乙醇 与 乙酸 乙 酯 
适量 ,用 N, N- 二 甲 基 甲 酰胺 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 约 
含 0. 1mg 与 0.02mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 
取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 5ml, 分 别 置顶 空 瓶 中 ,密封 。 
照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 了 第 二 法 ) 测 定 ,用 6% 氰 丙 基 节 
基 -94%% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 国定 液 的 毛细 管 色谱 柱 ( 如 DB- 
624,30mX0. 32mm,1. 8pm 或 极 性 相近 的 色谱 柱 ); 起 始 温度 
80'C ,维持 6 分钟 ,以 每 分 钟 40 忆 的 速率 升温 至 200'C ,维持 8 
分 钟 ; 检 测 器 温度 为 250'C ; 进 样 口 温度 为 200C ; 顶 空 瓶 平衡 
温度 为 85'C ,平衡 时 间 为 45 分 钟 ; 进 样 体积 为 1. 0ml。 取 对 
照 品 溶液 项 空 进 样 , 按 乙 醇 . 乙 酸 乙 酯 顺序 依次 出 峰 , 各 成 分 
峰之 间 的 分 离 度 应 不 小 于 2.0, 各 成 分 峰 的 理论 板 数 均 不 低 
于 3000。 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 ,分 别 顶 空 进 样 ,记录 
色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 含 乙醇 不 得 过 0.1%, 含 乙 
酸 乙 酯 不 得 过 0. 02%。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 不 得 过 0. 5%。 
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炽 灼 残渣 ”到 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 人 岗 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 0. 1] %。 

铁 盐 ， 取 炽 灼 残 河 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 出 
G) ,与 标准 铁 溶 液 3.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 深 
(0. 003% ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 岗 H 第 二 法 ), 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g, 加 氢 氧 化 钙 1g 混合 ,加 水 少量 , 搅 
拌 均匀 ,干燥 后 先 用 小 火 炽 灼 使 恢 化 ,再 在 500~~600C 炽 灼 
使 完全 灰 化 , 放 冷 ,加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ,依法 检查 
(附录 出 本 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 且 - 四 和 氨 哮 喃 -0. 1% 冰 醋 酸 (37 : 8 : 55) 为 流 
动 相 ,检测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 禁 丁 美 酮 峰 计算 不 低 
于 3000 。 

测定 法 ” 取 本 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 1ml 中 约 含 40pg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl, 注 人 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 男 取 茜 丁 美 酮 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 解 热 镇 痛 药 、 抗 炎 药 。 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 

【制剂 】 〈1) 茜 丁 美 酮 干 混 悬 剂 (2) 茜 丁 美 酮 片 
丁 美 酮 分 散 片 ”〈4 蔡 丁 美 酮 胶 赛 


(3) 莹 


蔡 丁 美 酮 干 混 悬 剂 
Naidingmeitong Ganhunxuanji 


Nabumetone Oral Suspension 


本 品 含 蒙 丁 美 酮 (Cu His O; ) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 或 颗粒 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 蔡 丁 美 酮 0. 1g), 加 
乙醇 10ml, 振 播 (必要 时 加 热 ) 使 蔡 丁 美 酮 溶解 后 , 滤 过 , 取 滤 
液 , 加 二 硝 基 葵 有 愤 试 液 lml, 播 匀 , 加 热 至 沸 , 即 生成 楼 黄色 
沉淀 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 茜 丁 美 酮 30mg) ,加 乙醇 溶解 
并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 禁 丁 美 酮 30p8g 的 溶液 , 照 紫 外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 , 在 26l1nm、271nm、318nm 与 
333nm 的 波长 处 有 最 大 吸收。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 使 禁 丁 美丽 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 蔡 丁 美 酮 0. 4mg 的 溶液 , 滤 
过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 
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中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 勾 , 作 为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,调节 检 
测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ;再 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 峰 
面积 的 0. 5 倍 (0. 5%%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 (1. 0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 , 减 压 干燥 至 
恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 2.0% (附录 铀 LL)。 

其 他 ”应 符合 口服 混 悬 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 O) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 哺 -四 氧 叶 喃 -0.1% 冰 醋酸 (37 : 8 : 55) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 蔡 丁 美 酮 峰 计 算 不 低 
于 3000。 

测定 法 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ( 约 相 当 于 茜 丁 美 酮 40mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
适量 , 振 摇 使 蔡 丁 美 酮 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
精密 量 取 20p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 蔡 丁 美 本 
对 照 品 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 40pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 茶 丁 美 酮 。 

【规格 】 (1)0.5g (2)1.0g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


蔡 丁 美 酮 片 
Naidingmeitong Pian 


Nabumetone Tablets 


本 品 含 莹 丁 美 酮 (Cus He O; ) 应 为 标示 量 的 95.0%% 一 
105.0% 。 

【性 状 】 
或 类 白色 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 蔡 丁 美 本 
0. 1g) ,加 乙醇 10ml, 振 播 ( 必 要 时 加 热 ) 使 蔡 丁 美 酮 溶解 后 ， 
滤 过 , 取 滤液 ,加 二 硝 基 茶 肘 试 液 1ml, 揪 匀 , 加 热 至 沸 , 即 生 
成 橙黄 色 沉 淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 蔡 丁 美 酮 30mg) ,加 乙 
醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 蔡 丁 美 酮 30p8g 的 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 261nm、271nm、 
318nm 与 333nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 


本 品 为 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白 色 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


葵 丁 美 酮 分 散 片 


【检查 】 有关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 使 蔡 丁 
美 酮 溶解 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 著 丁 美 酮 0. 4mg 
的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 
100ml 基 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 
照 含量 测 定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色 谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注 人 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 
品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0.5%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 
对 照 溶 液 主峰 面积 (1. 0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 久 C 第 二 法 )， 
以 2 上 % 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 
钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 ,到 深 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 tml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 揪 
匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 风 A) ,在 262nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ; 另 取 蔡 了 丁 美 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 溶出 介 
质 适量 ,超声 使 溶解 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
227pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 70% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 哺 -四 氢 哮 喃 -0.1%% 冰 栈 酸 (37 : 8 : 55) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 蔡 丁 美 酮 峰 计算 不 低 
于 3000。 

测定 法 ” 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
( 约 相 当 于 蒙 丁 美 酮 40mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 ， 
振 摇 使 蔡 丁 美 酮 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 
滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 
量 取 20pl1 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 茜 丁 美 酮 对 昭 
品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 ml 中 约 
含 40pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 蔡 丁 美 酮 。 

【规格 】 0. 5g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


蔡 丁 美 酮 分 散 片 
Naidingmeitong Fensanpian 


Nabumetone Dispersible Tablets 


本 品 含 禁 丁 美 酮 (Cis His Os ) 应 为 标示 量 的 95.0% 一 
105.0%。 

【性 状 】 

【鉴别 】 


本 品 为 白色 片 。 
(1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 蔡 丁 美 栅 
313， 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 和 集体 制作 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


蔡 丁 美 酮 胶囊 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


0. 1g) ,加 乙醇 10ml, 振 摇 ( 必 要 时 加 热 ) 使 禁 丁 美 酮 溶解 后 ， 
滤 过 , 取 滤 液 ,加 二 硝 基 菜 肝 试 液 1ml, 播 匀 , 加 热 至 沸 , 即 生 
成 橙黄 色 沉 淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 蔡 丁 美 酮 30mg) ,加 乙 
醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 蔡 丁 美 酮 30ng 的 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 测 定 , 在 261nm、271nm、 
318nm 与 333nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 使 禁 丁 
美 酮 溶解 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 含 蔡 丁 美 酮 0. 4mg 
的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
照 含 量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20n1, 注 人 液 相 色 
谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 
相 色 谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 
溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 0.5 售 (0.5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 2% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 
钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 1ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 
名 ,有 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 玉 A), 在 262nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 ; 另 取 蔡 丁 美 酮 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 溶出 介 
质 适量 ,超声 使 溶解 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 
22pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 75%, 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 睛 -四 氧 味 喃 -0.1%% 冰 醋酸 (37 : 8 : 55) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 蔡 丁 美 酮 峰 计算 不 低 
于 3000。 

测定 法 ” 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 到 适量 
( 约 相当 于 蔡 丁 美 酮 40mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 , 振 摇 使 茜 丁 美 酮 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 勾 ， 
精密 量 取 20pl1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 蔡 丁 美 
酮 对 照 曲 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 40pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 蔡 丁 美 酮 。 

【规格 】 0. 5g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 

。314 。 
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本 品 含 蔡 丁 美 酮 (Cs Hie O; ) 应 为 标示 量 的 95.0% 一 
105.0% 。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 茜 丁 美 病 
0. 1g) ,加 乙醇 10ml, 振 摇 ( 必 要 时 加 热 ) 使 禁 丁 美 酮 溶解 后 ， 
滤 过 , 取 滤 液 ,加 二 硝 基 葵 有 姘 试 液 1ml, 摇 匀 ,加热 至 沸 , 即 生 
成 橙黄 色 沉 淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 蔡 丁 美 酮 30mg) ,加 
乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 禁 丁 美 酮 30pg 的 溶液 , 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 ,在 26lnm、271nm、 
318nm 与 333nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 流动 相 使 禁 
丁 美 酮 溶解 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 含 葵 丁 美 酮 0. 4mg 
的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 液 ;精密 量 取 lml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 
含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ， 
调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%。 
再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl1, 分 别 注 人 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 
图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
0.5 售 (0.5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(1.0%), 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 2% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 
钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 lml(0. 5g 规格 ?或 2ml(0. 25g 规格 ) , 置 25ml 量 瓶 
中 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 
(附录 A), 在 262nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 蔡 丁 美 酮 对 昭 
癌 适 量 ,精密 称 定 ,加 溶出 介质 适量 ,超声 使 溶解 ,用 溶出 介质 定 
量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 22pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 粒 的 溶 
出 量 。 限 度 为 标示 量 的 70% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 EE)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 乙 有 睛 -四 氢 呐 喃 -0.1% 冰 醋酸 (37 : 8 : 55) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 蔡 丁 美 酮 峰 计算 不 低 
于 3000 。 

测定 法 ”到 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
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适量 ( 约 相当 于 蔡 丁 美 酮 40mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
适量 , 振 摇 使 葵 丁 美 酮 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
精密 量 取 20p1, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 蔡 丁 美 本 
对 照 品 适 基 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 40pg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 
得 。 

【类 别 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


同 蔡 丁 美 酮 。 
(1)0.25g (2)0.5g 
迹 光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 
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本 品 为 ( 士 )-1-[4-(2- 甲 氧 基 葵 基 )-1- 哌 嗪 基 ]-3-(1- 茜 所 
基 )-2- 丙 醇 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs Hzs N;O 〇 ;不 得 少 于 99.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 或 有 轻 
微 特殊 香气 ,无味 。 

本 品 在 醋 本 中 极 易 溶解 ,在 冰 酷 酸 或 三 握 甲 烷 中 易 溶 , 在 
甲醇 乙醇 或 乙酸 中 微 溶 , 在 水 中 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 VC) 为 125~~129°C。 

吸收 系数 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 24pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
WA), 在 283nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,吸收 系数 (FI%) 为 
220 一 234。 

【鉴别 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 稀 盐 酸 10ml, 置 水 浴 中 
加 热 使 溶解 , 放 冷 , 取 溶 液 2ml, 加 重 铬 酸 钾 试 液 2 滴 , 即 显 污 
绿色 沉淀 ,渐变 为 蓝 紫色 。 

(2) 取 本 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
10pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 
230nm 与 283nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 在 283nm 与 230nm 
波长 处 的 吸光 度 比 值 应 为 0. 24 一 0. 27。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1042 图 ) 一 致 。 

【检查 】 旋光 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 三 氧 甲烷 溶解 并 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 50mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 
E)， 旋光 度 应 为 一 0. 1" 至 十 0. 1°。 

乙醇 溶液 的 颜色 取 本 品 0.1g, 加 乙醇 10ml, 水 浴 加 热 
使 溶解 ,溶液 应 无 色 。 如 显 色 ,与 橙黄 色 2 号 标准 比 色 液 ( 附 
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录 信 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

氯 化 物 取 本 品 0. 5g, 加 水 25ml, 振 播 2 分 钟 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 10ml, 依 法 检查 (附录 妞 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 6. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 03%%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 超 声 使 溶解 
并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 ; 精 密 量 取 供 试 品 溶液 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 10pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 ; 另 取 必 蔡 酚 对 照 品 适量 ， 
精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
0. 3pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V 
D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 1 外 四 甲 基 乙 
二 胺 溶液 (用 冰 醋 酸 调节 pH 值 至 6.5)- 甲 醇 - 乙 且 (35 : 35 : 
30) 为 流动 相 ;检测 波长 为 283nms; 理 论 板 数 按 蔡 哌 地 尔 峰 计 
算 不 低 于 3000; 蔡 哌 地 尔 峰 与 玫 蔡 酚 峰 的 分 离 度 应 大 于 2. 0。 
取 对 照 溶液 20 岂 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 
分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 30%。 青 精密 量 取 对 照 溶 液 、 
对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 
如 有 与 w- 蔡 酚 峰 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 
计算 ,不 得 过 0.03%; 其 他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0. 5%) ;各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 

残留 溶剂 ”乙醇 .丙酮 与 乙酸 乙 酯 ”精密 称 取 本 品 适 量 ， 
加 甲 茶 适量 , 微 温 使 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1g 
的 溶液 ,精密 量 取 5ml, 置 10ml 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 供 试 品 
溶液 ; 男 精密 称 取 无 水 乙醇 .丙酮 和 乙酸 乙 酯 适量 ,加 甲 茶 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 各 含 0. 5mg 的 溶液 ,精密 量 取 5ml， 
置 10ml 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 
法 (附录 出 P 第 二 法 ) 测 定 ,以 (6%) 氰 丙 基 莱 基 -(94%) 二 甲 
基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 ; 起 始 温 度 40C ,维持 8 
分 钟 ,以 每 分 钟 25C 的 速率 升温 至 140'C ,维持 2 分 钟 ; 进 样 口 
温度 为 250"C ;检测 器 温度 为 250'C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80%C ， 
平衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 相 邻 色谱 峰 
间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 
空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,应 符合 规定 。 

三 氯 甲烷 ”精密 称 取 本 品 适 量 , 加 甲 茶 适 量 , 微 温 使 溶 
解 , 用 甲 茶 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1g 的 溶液 ,精密 量 
取 lml, 置 10ml 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 称 
取 三 毛 甲 烷 适量 ,用 甲苯 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 6ng 的 
溶液 ,精密 量 取 lml, 置 10ml 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 : 
液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 第 一 法 ) 测 定 ,以 (6%) 氰 
丙 基 共 基 -(94%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 ; 柱 
温 为 80'C; 进 样 口 温度 为 250C; 采 用 电子 捕获 检测 器 
(ECD) ,检测 器 温度 为 300'C。 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80 ,平衡 
时 间 为 30 分 钟 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ， 
记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 80C 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 

315 。 
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幸 米 沙 坦 


不 得 过 0.5%( 附 录 钮 工 ) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 姬 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0.1% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 和 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 乌 
HH 第 二 法 ) , 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 15g ,精密 称 定 , 加 冰 醋 酸 20ml 
使 溶解 ,加 醋 栈 5ml, 照 电位 滴定 法 (附录 如 A) ,用 高 氨 酸 滴定 
液 (0. lmoVL) 滴 定 , 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 
毛 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 19. 62mg 的 Ces Hzs NiO 〇 ; 。 

【类 别 】 ou 肾上腺 素 受 体 阻 滞 药 。 

【贮藏 迹 光 ,密封 保存 。 


蔡 米 沙 坦 
Timishatan 


Telmisartan 


CHs 


N CHs 
CY/ 
OA 
CHs 中 CS 
HO 
O 
Css HaoNeO。 514. 63 

本 品 为 4-[(1,4'- 二 甲 基 -2- 丙 基 [2,6'- 二 -1 瓦 - 茶 并 咪 
只 ]-1 - 基 ) 甲 基 ]-[1,1 -二 联 葵 基 ]-2- 羧 酸 。 按 干燥 品 计算 ， 
含 Cas Hao NsO 〇 ,不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 无 味 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 中 溶解 ,在 二 毛 甲 烷 或 二 甲 基 甲 酰胺 中 
略 溶 , 在 甲醇 中 微 溶 , 在 乙醇 中 极 微 溶解 ,在 水 中 几乎 不 溶 ;在 
lmol/L 和 毛 氧 化 钠 溶 液 中 易 溶 ,在 0. imol/L 盐酸 溶液 中 极 微 
溶解 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 约 10mg ,加 冰 醋 酸 2ml 使 溶解 ,加 砚 
化 镁 钾 试 液 2 滴 , 即 生成 棕 黄色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 测定 ( 附 
录 人 A) 测定 ,在 228nm 和 290nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
268nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1057 图 一致。 

【检查 】 氧化 物 取 本 品 2.0g, 加 水 100ml, 煮 沸 2 分 
钟 , 放 冷 , 滤 过 , 取 续 滤液 25ml, 依 法 检查 (附录 形 A) ,与 标准 
氢化 钠 溶 液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 ” 取 氯 化 物 项 下 的 续 滤 液 25ml, 依法 检查 (附录 

» 316 。 
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钥 B) ,与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 , 不 得 更 
浓 (0.02%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 甲醇 适量 和 lmol/L 氧 氧 化 
钠 溶液 100pl 使 溶解 并 用 甲醇 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 
的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 
甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 
(附录 VV D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ;以 甲醇 
为 流动 相 A, 以 0.1%% 磷 酸 二 氢 钾 溶液 -甲醇 (35 : 65, 合 
0. 2% 三 乙 胺 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 5. 0) 为 流动 相 B, 按 下 表 
进行 线性 洗 脱 ;检测 波长 为 230nm; 流 速 每 分 钟 1. 0ml( 必 要 
时 调节 流速 )。 取 替 米 沙 坦 对 照 品 和 4 - 溴 甲 基 - 联 茶 -2- 甲 酸 
甲 酯 对 照 品 各 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 
10pg 的 混合 溶液 , 取 10nl 注 人 液 相 色谱 仪 ,使 替 米 沙 坦 峰 的 
保留 时 间 为 17 一 20 分 钟 : 拖 尾 因 子 应 不 大 于 2.0, 替 米 沙 坦 
峰 与 4 -省 甲 基 - 联 苯 -2- 甲 酸 甲 酯 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 
求 ,理论 板 数 按 替 米 沙 坦 峰 计算 不 低 于 5000。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC%) 流动 相 BC%) 
0 0 100 
10 0 100 
20 55 45 
25 55 45 
2521 0 100 
35 0 100 


测定 法 ” 取 对 照 溶 液 20p1 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 
敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%% ,再 精密 量 
取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 
如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
0.5 倍 (0.5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 的 主峰 
面积 (1.0%)。 

残留 溶剂 ”甲醇 .乙酸 乙 酯 .乙醇 .毛茶 ,正己 烷 、 环 已 烷 、 
四 和 氨 呈 喃 、 二 握 甲 烷 与 二 氧 六 环 ” 取 本 品 0. 2g, 精 密 称 定 , 置 
顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 二 甲 基 甲 酰胺 5ml, 密 封 , 作 为 供 试 品 溶 
液 ; 另 取 甲 醇 、 乙 酸 乙 酯 .乙醇 、 氯 葵 . 正 已 烷 、 环 已 烷 . 四 氢 里 
喃 、 二 氢 甲 尝 和 二 氧 六 环 各 适量 ,精密 称 定 ,用 二 甲 基 甲 酰胺 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 甲醇 120ng、 乙 酸 乙 酯 200pg、 乙 醇 
200pg、 氯 茶 14. 4pg、 正 己 烷 11. 6ug、 环 已 烷 155ng、 四 氢 呐 哺 
28. 8ug、 二 氯 甲烷 24. 0ug 和 二 氧 六 环 15. 2pg 的 混合 溶液 , 精 
密 量 取 5ml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶 
剂 测 定 法 (附录 磺 P 第 二 法 ) 测 定 , 以 (5 中 ) 葵 基 -(95%%) 甲 基 
聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 ,起 始 温度 50C ,维持 5 分 
钟 , 以 每 分 钟 10C 的 速率 升温 至 100'C ,维持 5 分 钟 :检测 器 
温度 为 250Y ; 进 样 口 温度 为 200C。 顶 空 进 样 ,项 空 羚 平 稀 
温度 为 105'C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 。 进 样 体积 为 1. 90ml。 取 
对 照 品 溶液 顶 空 进 样 , 记 录 色 谱 图 ,各 成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 
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应 符合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 项 空 进 样 , 记 
录 色 谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

三 氯 甲 烷 ” 取 本 品 0. 2g, 精 密 称 定 , 置 顶 空 瓶 中 ,精密 加 
人 二 甲 基 甲 酰胺 5ml, 密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 三 氯 甲 烷 
适量 ,精密 称 定 , 用 二 甲 基 甲 酰胺 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
2.4pg 的 溶液 ,精密 量 取 5ml, 和 置顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 
溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 毁 P 第 三 法) 测定 ,检测 器 采 
用 电子 捕获 检测 器 (ECD) ,其 他 色谱 条 件 和 顶 空 条 件 均 同 残 
留 溶剂 项 。 分 别 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 项 空 进 样 ,记录 
色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,应 符合 规定 。 

二 甲 基 甲 酰胺 取 本 品 0.2g, 精 密 称 定 , 置 10ml 量 瓶 
中 ,加 三 氯 甲烷 溶解 并 稀有 释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 二 甲 基 甲 酰胺 适量 ,精密 称 定 , 用 三 氯 甲 烷 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 17. 6yg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测 
定 法 (附录 妞 P 第 三 法 ?测定 ,以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 , 柱 温 
1007 ,检测 器 温度 250°%C , 进 样 口 温度 200'C 。 精 密 量 取 供 试 
品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 1 由 ,分 别 注 入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 和 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妞 工 ) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 妖 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ”了 到 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 人 出 
HH 第 二 法 ), 含 重 金属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 2g ,精密 称 定 , 加 冰 醋 酸 10ml， 
振 播 使 溶解 ,加 醋 栈 20ml, 再 加 蔡 酚 葵 甲 醇 指示 液 2 滴 , 用 高 
氯 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 显 绿色 ,并 将 滴定 的 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 1ml 高 毛 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 
25.73mg 的 Css HoN4O: 。 

【类 别 】 抗 高 血压 药 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 


蔡 莫 唑 胺 
Timozuo’ an 


Temozolomide 


Ce He Ns O: 194.15 

本 品 为 3,4- 二 氧 -3- 甲 基 -4- 氧 代 哑 唑 [5,1-dj 并 1,2,3,5- 
四 嗪 -8- 甲 酰胺 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs Hs Ne Oz 应 为 98.0%% 一 
102.0%。 
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替 莫 唑 胺 


【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 红 色 粉 末 ; 无 臭 。 

本 品 在 二 甲 基 亚 硕 中 略 溶 ,在 水 中 微 溶 ,在 甲醇 中 极 微 深 
解 ,在 乙醇 中 几乎 不 溶 ,在 冰 醋 酸 中 微 洲 。 

【鉴别 〈1)? 取 本 品 , 加 冰 栈 酸 溶液 (5 一 1000) 定 量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 JWY A) 测 定 ,在 254nm 与 330nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
240nm 与 279nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1216 图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 , 加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 成 
每 1ml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 男 取 4- 氮 基 -5- 
氨基 甲 酰基 咪唑 一 水 合 物 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 1. 0mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 ;精密 量 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 lml, 置 同一 200ml 量 瓶 中 ,用 流 
动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色 
谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1 注入 液 相 色 谱 仪 ,出 峰 顺 序 依 次 为 : 
4- 毛 基 -5- 氨 基 甲 酰基 号 唑 与 替 莫 唑 胺 。 调节 检测 灵敏 度 , 使 
替 莫 唑 胺 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10%。 再 精密 量 取 供 
试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 至 将 莫 哄 胺 峰 保 留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 
如 有 4- 氨 基 -5- 氨 基 甲 酰基 咪唑 峰 , 其 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 深 
液 蔡 莫 唑 胺 峰 面 积 (0.5%%); 其 他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 
照 溶液 替 莫 唑 胺 峰 面 积 (0.5%%); 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 
对 照 溶液 替 莫 唑 胺 峰 面积 的 2 倍 (1.0%%)。 

二 甲 基 亚 砚 ”精密 称 取 二 甲 基 亚 硕 25mg, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,精密 量 取 5ml， 
置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 内 标 溶液 ( 取 N- 甲 基 屁 咯 烷 酮 适量 ， 
加 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 制 成 每 1ml 中 约 含 1mg 的 溶液 )1ml， 
用 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 ; 
另 取 本 品 0. 25g, 精 密 称 定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶 
液 lml, 用 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 
溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妊 P 第 三 法 ) 试 验 。 以 聚 乙 
二 醇 为 固定 液 ; 柱 温 200'C ,检测 器 温度 为 240C 。 精 密 量 取 
供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 1pl, 分别 注 人 气相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 1.0 g, 置 五 氧化 二 磷 干 燥 器 中 ,在 
607 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 过 0.5%( 附 录 妞 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 锦 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 酒 项 下 遗留 残渣 ,依法 检查 (附录 人 而 
H 第 二 法 ) , 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0.5%% 冰 醋酸 溶液 (10 : 90) 为 流动 相 ; 检 测 
波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 替 莫 唑 胺 峰 计算 不 低 于 9000, 替 
。317 、 
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替 莫 唑 胺 胶 赛 


莫 唑 胺 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀 
释 成 每 1ml 中 约 含 蔡 莫 唑 胺 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20yl 注 
入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 替 莫 唑 胺 对 照 品 , 同 法 测定 。 
按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 肿瘤 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 冷 处 保存 。 

【制剂 】 替 莫 唑 胺 胶囊 


蔡 莫 唑 胺 胶囊 


Timozuo’an Jiaonang 


Temozolomide Capsules 


本 品 含 蔡 莫 唑 腕 (Ce He Ns O: ) 应 为 标示 量 的 90.0 上 一 
110.0%。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 粉末 。 

【鉴别 〗 〈1) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 此 外 -可 
见 分 光 光 度 法 (附录 坟 A) 测 定 , 在 254nm 与 330nm 的 波长 处 
有 最 大 吸收 ,在 240nm 与 279nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(2) 取 有 关 物 质 项 下 的 供 试 品 溶液 稀释 10 倍 ,作为 供 试 
品 溶液 。 另 取 替 莫 肉 胺 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 100p8g 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 
与 对 照 品 溶液 各 20pl 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 , 照 有 关 物 质 项 下 
的 色谱 条 件 试 验 , 供 试 品 溶 液 主 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 咒 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 本 品 内 容 物 细 粉 适 量 ( 约 相当 于 
替 莫 唑 胺 50mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 , 冰 浴 中 超声 
使 替 莫 唑 胺 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ，, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 
试 品 溶液 ; 另 精密 称 取 4- 氨 基 -5- 氨 基 甲 酰基 咪唑 一 水 合 物 对 
照 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 成 每 1ml 中 约 含 1. 0mg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 甲醇 -0.5%% 冰 醋酸 溶 
液 (10 : 90) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 254nm。 理 论 板 数 按 替 莫 
哗 胺 峰 计算 不 低 于 9000 , 替 莫 唑 胺 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 
应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 2ml 与 对 照 品 溶液 1ml， 
置 同 一 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 
溶液 。 取 对 照 溶 液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,出 峰 顺 序 为 4- 氨 
基 -5- 氨 基 甲 酰基 屿 中 与 替 莫 唑 胺 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 替 莫 
唑 胺 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 40%。 精 密 量 取 供 试 品 溶 
液 与 对 照 溶 液 各 20u1, 分 别 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 
替 莫 唑 胺 峰 保 留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 全 
氨基 -5- 氨 基 甲 酰基 咪唑 峰 , 其 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 蔡 莫 
唑 胺 峰 面 积 的 0. 5 倍 (0.5%); 其 他 单个 杂质 蜂 面积 不 得 大 于 
对 照 溶液 蔡 莫 唑 胺 峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%); 各 杂质 峰 面积 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 蔡 莫 唑 腕 峰 面 积 的 1.5 倍 (1. 5%)。 

.318 。 
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含量 均匀 度 (5mg 规格 ) 有 取 本 品 1 粒 ,将 内 容 物 倾 人 
50ml 量 瓶 中 , 讲 壳 用 0. 5% 冰 醋酸 溶液 适量 分 次 洗 净 , 洗 液 并 
和 人 量 瓶 中 ,超声 处 理 10 分 钟 , 使 替 莫 唑 胺 溶解 ,并 用 0.5% 冰 
醋酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 5ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,用 0.5%% 冰 醋酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 含量 
测定 项 下 的 方法 , 自 “ 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 下 A)” 起 依 
法 测定 ,应 符合 规定 (附录 XX E) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 水 500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 
(5mg 规格 ) ;或 精密 量 取 续 滤 液 10ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 (50mg 规格 ) ;或 精密 量 取 
续 滤 液 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 
试 品 溶液 (100mg 规格 ) 。 另 精密 称 取 替 莫 唑 胺 对 照 品 适量 ， 
加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10ug 的 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 魔法 (附录 区 A), 在 330nm 的 波长 处 测定 吸 
光度 ,计算 出 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80%% ,应 符合 
规定 。 

其 他 ”应 符合 胶囊 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 T E)。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 粒 ,精密 称 定 , 计 算 平均 装 量 , 取 
内 容 物 (5mg 规格 ) 或 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 , 精 
密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 替 莫 唑 胺 10mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
0. 5% 冰 醋酸 溶液 适量 ,超声 使 蔡 莫 唑 胺 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 滤液 适量 ,用 0.5%% 冰 醋酸 溶液 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
KW A) ,在 330nm 的 波长 处 测定 吸光 度 。 另 精密 称 取 替 莫 唑 
胺 对 照 品 适量 ,加 0. 5% 冰 醋酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 替 莫 唑 胺 。 

【规格 】 (1)5mg (2)50mg (3)1l00mg 

【贮藏 】 迹 光 ,密封 ,在 冷 处 保存 。 


替 硝 唑 阴道 片 
Tixigozyo Yindaopian 


Tinidazole Vaginal Tablets 


本 品 含 替 硝 唑 (Cs Hi; N; Os S) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 或 淡 黄 色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 蔡 硝 哗 0. 1g)， 
置 试管 中 ,加热 至 炭化 , 即 发 生 有 刺激 性 的 二 氧化 硫 气体 ,能 
使 硝酸 亚 冬 试 液 湿 润 的 滤纸 变 成 黑色 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 替 硝 唑 0. 1g) ,加 硫酸 溶 
液 (3 一 100)5ml 使 替 硝 唑 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 , 加 三 硝 基 苯酚 
试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀 。 
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硝酸 号 康 唑 栓 


(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 细 粉 约 2. 5g, 加 水 50ml, 搅 拌 使 
蔡 确 唑 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 ,依法 测定 (附录 WH),pH 值 应 
为 3.5 一 5.0。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅 煤 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 05mol/L 磷酸 二 和 氢 钾 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 


干燥 失重 取 本 品 ,在 105' 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 为 


7.5%% 一 9.5%% (葡萄糖 ) ,或 不 得 过 1.0% (无 水 葡萄 糖 )( 附 录 
姬 工 ) 。 


其 他 应 符合 散剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 P)。 
【类 别 】 同 葡萄 糖 . 
【规格 】 (1)50g (2)75g (3)200g (4)250g 


(5)300g (6)350g (7)500g 


【贮藏 】 密封 保存 。 
曾 用 名 :口服 葡萄 糖 


至 3. 5)- 甲 醇 (80 : 20) 为 流动 相 ;检测 波长 为 310nm。 理 论 板 
数 按 替 硝 唑 峰 计 算 不 低 于 2000, 替 硝 唑 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 
离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 替 硝 唑 120mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 ， 
振 摇 使 蔡 哨 只 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ;精密 量 
取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 蔡 硝 唑 对 照 品 适 量 , 精 密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 


硝酸 咪 康 唑 栓 
Xiaosuan Mikangzuo Shuan 


Miconazole Nitrate Suppositories 


本 品 含 硝酸 号 康 唑 (Cis HiClLNzO。 HNO: ) 应 为 标示 量 
的 90.0%% 一 110.0%%。 


稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 12mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 【性 状 】 本 品 为 脂肪 性 基质 制 成 的 白色 检 。 
法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 【鉴别 】 (1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 硝酸 号 康 哗 0. 2g)， 


置 100ml 离心 管 中 , 加 正己 烷 25ml, 在 水 浴 上 加 热 至 完全 溶 
解 , 摇 名, 以 每 分 钟 2500 转 离心 5 分 钟 , 弃 去 上 清 液 , 加 正 已 
烷 25ml, 再 次 离心 分 离 , 弃 去 上 清 液 ,加 甲醇 20ml 溶解 , 即 
得 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 硝 酸 咪 康 唑 对 照 品 适量 ,加 甲醇 制 
成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色 
谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 1 由 ,分 别 点 于 同 
一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 正己 烷 -三 握 甲 烧 - 甲 醇 - 浓 氨 溶 液 
(60 : 30 : 10 : 1) 为 展开 剂 ,展开 后 , 晾 干 ,在 碘 蒸气 中 显 色 , 供 
试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑 点 相同 。 
(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
本 品 为 葡萄 糖 或 无 水 葡萄 糖分 装 得 到 的 口服 制剂 。 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
【性 状 〗 本 品 为 无 色 结 唱 或 白色 结晶 性 或 颗粒 性 粉末 ; 以 上 (1)、(2) 两 项 可 选 做 一 项 。 
无 自 , 味 甜 。 【检查 】 有 关 物 质 取 含 量 测定 项 下 的 供 试 品 储备 溶液 
比 施 度 ” 取 本 品 约 10g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 ,用 甲醇 -三 毛 甲 烷 (1 : 1) 定 
水 适量 与 氨 试 液 0. 2ml, 溶 解 后 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,放置 ” 量 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 含 硝酸 味 康 哗 0.05mg 的 溶液 作为 对 
10 分 钟 ,在 25'C 时 ,依法 测定 (附录 WV E), 比 旋 度 为 十 52. 6” ” 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 10pl 注 人 
至 十 53. 2 。 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 0. 2g, 加 水 5ml 溶解 后 , 缓 缓 滴 人 量程 的 25% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 10p1, 分 
微 温 的 碱 性 酒石酸 铜 试 液 中 , 即 生 成 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 ; 
(2) 到 干燥 失重 项 下 的 本 品 适量 ,依法 测定 ,本 品 的 红外 ” 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 
光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 702 图 ) 一 致 。 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 25 倍 (0. 25%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 
【检查 】 酸度 取 本 品 2.0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,加 酚 栈 指 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
示 液 3 滴 与 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 02mol/L)0. 20ml, 应 显 粉 红色 。 硝酸 的 色谱 峰 和 峰 面积 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0. 1 倍 的 色谱 
溶液 的 颜色 取 本 品 5.0g, 加 热 水 溶解 后 , 放 冷 ,用 水 稀释 ” 上 峰 均 忽略 不 计 。 
至 10ml ,溶液 应 无 色 ; 如 显 色 , 与 对 照 液 ( 取 比 色 用 氧化 钴 液 其 他 ”应 符合 栓剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 D) 。 
3.0ml、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 3. 0ml 与 比 色 用 硫酸 铜 液 6. 0ml, 加 水 【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
稀释 成 50ml)1. 0ml 加 水 稀释 至 10ml 比较 ,不 得 更 深 。 色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
。 319 。 


【类 别 】 同 替 硝 唑 。 
【规格 】 0. 5g 
【贮藏 】 扯 光 ,密封 保存 。 


葡萄 糖 粉剂 
Putaotang Fenji 


Glucose Powder 
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硫酸 异 帕 米 星 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 有 稍 -1. 5%% 醋 酸 铵 溶液 (40 : 40 : 20) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 230nm。 取 硝酸 咪 康 哗 对 照 品 和 硝酸 益 康 
只 对照 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 分 别 含 
0. 05mg 的 混合 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 , 取 10pl 注入 液 相 
色谱 仪 ,硝酸 咪 康 唑 峰 与 硝酸 益 康 唑 峰 的 分 离 度 应 大 于 10。 

测定 法 ” 取 本 品 20 粒 , 精 密 称 定 , 微 温 使 熔化 ,混合 均 
匀 ,冷凝 后 精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 硝酸 咪 康 哗 0. 5g), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 -三 氧 甲烷 (1 : 1) 适 量 ,水 浴 微 温 并 时 
时 振 摇 使 油层 港 清 , 放 至 室温 ,用 甲醇 -三 握 甲 烷 (1 : 1) 稀 释 
至 刻度 , 摇 匀 ,冰箱 中 0 以 下 冷冻 3 小 时 ,迅速 滤 过 , 放 至 室 
温 , 作 为 供 试 品 储备 液 , 精 密 量 取 供 试 品 储备 液 5ml, 置 50ml 
量 瓶 中 ,用 甲醇 -三 氧 甲烷 (1 : 1) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 
品 溶液 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 20p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 ; 另 取 硝酸 昧 康 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 -三 氯 甲 
烷 (1 : 1) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 硝酸 屿 康 唑 。 

【规格 】 (1)100mg (2)200mg 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 ,在 30C 以 下 保存 。 


硫酸 异 帕 米 星 
Liusuan Yipamixing 


Isepamicin Sulfate 


9 PH2SO4 


Co Hss Ns O12 » nHz SO (n<2) 

本 品 为 O-6- 氨 基 -6- 脱 氧 -eD- 吡 嘻 葡 萄 糖 基 -(1 一 4)-O- 
[3- 脱 氧 -4-C- 甲 基 -3-( 甲 氨基 )-B-L- 吡 喃 阿拉 伯 糖 基 -(1 一 6)]- 
2- 脱 氧 -N“-[(S)- 异 丝 氨 酰 ]-D- 链 霉 胺 硫酸 盐 。 按 无 水 物 计 
算 , 含 Cas Hss NsOu 不 得 少 于 68.0%。 

【性 状 》 本 品 为 白色 或 类 白色 的 粉末 ;无 扯 ; 有 引 湿 性 。 

本 品 在 水 中 易 洲 ,在 甲 酰胺 中 溶解 ,在 甲醇 或 乙醇 中 几乎 
不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 Wi E), 比 旋 度 为 
十 100" 至 十 120"。 

。320 ， 


【鉴别 】 (1) 取 本 品 20mg, 加 水 1ml 使 溶解 ,加 蕊 酮 试 液 
3ml, 摇 匀 , 静 置 (必要 时 水 浴 加 热 ) ,溶液 显 青 紫色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 含 0. 1g 的 
溶液 ,依法 测定 (附录 WH) ,pH 值 应 为 5.5 一 7.5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 份 ,各 0.5g, 分 别 加 水 
5ml 使 溶解 ,溶液 应 澄清 无 色 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 lml 中 约 含 异 帕 米 星 3. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶 
液 ; 另 取 异 帕 米 星 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 分 别 加 水 溶解 并 定 
量 制 成 每 lml 中 约 含 异 帕 米 星 35pg、105pg 和 210pg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 (1)、(2)、(3)。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V 
D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 (250mm X 
4. 6mm,5um,pPH 范围 0.8 一 8.0); 以 0.2molL 三 氟 酷 酸 溶 
液 为 流动 相 A, 甲 醇 为 流动 相 了 B, 按 下 表 进 行 线性 梯度 洗 脱 ; 
流速 为 每 分 钟 0. 8ml; 用 蒸发 光 散 射 检测 器 检测 (参考 条 件 : 
漂移 管 温度 为 50'C , 载 气流 速 为 每 分 钟 1. 5L)。 取 含量 测定 
项 下 的 异 帕 米 星 对 照 品 溶液 (2)10pl 注入 液 相 色 谱 仪 , 异 帕 
米 星 峰 的 保留 时 间 约 为 ? 分 钟 ,与 前 相 邻 杂质 峰 ( 与 异 帕 米 星 
峰 相 对 保留 时 间 约 为 0. 94) 的 分 离 度 应 不 小 于 1. 5, 理 论 板 数 
按 异 帕 米 星 峰 计算 不 低 于 5000。 取 对 照 品 溶液 (1)10pl 注入 
液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 10% ,精密 量 取 对 照 品 溶液 (1)、(2)、(3) 各 10p1, 分 别 
注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,以 对 照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 
相应 的 峰 面 积 的 对 数值 计算 线性 回归 方程 ,相关 系数 (r) 应 不 
小 于 0.99; 另 取 供 试 品 溶液 , 同 法 测定 , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
如 显 杂质 峰 , 除 硫酸 根 和 辅料 峰 ( 杂 质 A 峰之 前 的 峰 ) 外 ,用 
线性 回归 方程 计算 ,杂质 A( 与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 0.63) 不 
得 过 2.0%, 与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 0.94 杂质 不 得 过 5.0%， 
3N- 异 帕 米 星 ( 与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 1.13) 不 得 过 0.5%, 庆 
大 霉 素 B( 与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 1. 34) 不 得 过 1. 0% ,杂质 总 
量 不 得 过 6. 0%。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 (1) 主 
峰 面积 0. 1 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 流动 相 A(%%) 流动 相 B(%) 
0 100 0 
5 100 0 
15 75 25 
20 75 25 
21 100 0 
30 100 0 
残留 溶剂 ”甲醇 与 二 氮 甲 烷 ” 取 本 品 约 0.2g, 精 密 称 


定 , 置 顶 空 瓶 中 ,精密 加 水 3. 5ml 使 溶解 ,再 精密 加 二 甲 基 甲 
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酰胺 1. 5ml, 播 匀 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 称 取 甲醇 和 二 
氧 甲烷 适量 ,加 水 -二 甲 基 甲 酰胺 (7 : 3) 溶 液 定 量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 甲醇 0. 12mg、 二 氯 甲烷 0. 024mg 的 混合 溶液 , 立 
即 精密 量 取 5ml 置顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 
溶剂 测定 法 (附录 如 P 第 二 法 ) 测 定 ,以 (6%) 和 氰 丙 基 茶 
基 -(94%) 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 
柱 为 色谱 柱 :起 始 温度 50'C ,维持 6 分 钟 ,以 每 分 钟 30C 的 速 
率 升 至 1807 ,维持 5 分 钟 ;检测 器 温度 为 250Y7 ; 进 样 口 温度 
为 200C ;分 流 比 为 1 : 1。 顶 空 进 样 , 顶 空 瓶 平 衡 温 度 为 
85C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 , 进 样 体积 为 1. 0ml。 取 对 照 品 溶 
液 顶 空 进 样 ,各 成 分 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 供 试 品 
溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 。 均 应 符合 规定 。 

硫酸 盐 精密 量 取 硫酸 滴定 液 适 量 ,用 水 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 硫酸 盐 (SO,)0.10mg、0.20mg 和 0. 30meg 的 溶 
液 作为 对 照 品 溶液 (1) (2)、(3)。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 
件 试验 ,精密 量 取 对 照 品 溶液 (1)、(2)、(3) 各 10pl1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,以 对 照 品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 
的 峰 面积 的 对 数值 计算 线性 回归 方程 ,相关 系数 (7) 应 不 小 于 
0. 99; 另 精密 称 取 本 品 适 量 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 
中 约 含 0. 8mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 , 同 法 测定 ,用 线性 回 
归 方程 计算 供 试 品 中 硫酸 盐 (SO4 ) 的 含量 。 按 无 水 物 计算 ， 
应 为 22.0%~26.0%。 

水 分 取 本 品 ,以 甲 酰胺 -无 水 甲醇 (2 : 1) 为 溶剂 , 照 水 
分 测定 法 (附录 而 M 第 一 法 A) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 12. 0%。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妖 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 1.0%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 出 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

异常 毒性 取 本 品 , 加 氯 化 钠 注射 液 制 成 每 1ml 中 约 含 
异 帕 米 星 1. 8mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 并 C) , 按 静 脉 注射 
法 给 药 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 姑 EE) ,每 1mg 异 
帕 米 星 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0.5EU。 

降 压 物质 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 并 G) ,剂量 按 猫 体 重 
每 1kg 注射 异 帕 米 星 2mg, 应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 (250mmX4, 6mm,5km,pH 范围 0. 8 ~8.0); 
以 0.2mol/L 三 氟 酷 酸 溶 液 为 流动 相 ;流速 为 每 分 钟 
0. 8ml; 用 蒸发 光 散 射 检 测 器 检测 (参考 条 件 :漂移 管 温度 
为 50C , 载 气流 速 为 每 分 钟 1.5 L) 。 取 蜡 帕 米 星 对 照 唱 
溶液 (2)10pl1 注 入 液 相 色谱 仪 , 异 帕 米 星 峰 的 保留 时 间 约 
为 7 分钟, 与 前 相 邻 杂质 峰 ( 与 异 帕 米 星 峰 相对 保留 时 间 
约 为 0. 94) 的 分 离 度 应 不 小 于 1.5。 理 论 板 数 按 异 帕 米 星 
峰 计算 不 低 于 5000。 
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硫酸 异 帕 米 星 


测定 法 ” 取 异 帕 米 星 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,分别 加 水 溶 
解 并 定量 制 成 每 lml 中 约 含 异 帕 米 星 0.8mg、1.0mg 和 
1. 2mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 (1) (2) (3)。 精 密 量 取 上 述 
三 种 溶液 各 10p1, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,以 对 照 
品 溶液 浓度 的 对 数值 与 相应 的 峰 面 积 的 对 数值 计算 线性 回归 
方程 ,相关 系数 (~) 应 不 小 于 0. 99; 另 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ， 
加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 异 帕 米 星 1. 0mg 的 溶液 ， 
同 法 测定 ,用 线性 回归 方程 计算 供 试 品 中 Czz Hss Ns Oi 的 
含量 。 

【类 别 】 

【贮藏 】 

【制剂 】 


氨基 糖苷 类 抗生素 。 
密封 ,在 干燥 处 保存 。 
硫酸 异 帕 米 星 注射 液 


杂质 A 

O -6- 氨 基 -6- 脱 氧 -a-D- 吡 喃 萄 萄 糖 基 -(1 一 4)- 羟 基 --2- 脱 
氧 -N -5(S)- 异 丝 氨 酰 ]-D- 链 霉 胺 

O-6-Amino-6-deoxy-a-D-glucopyranosyl- (1 ~> 4)-hydroxy-N'- 
[(2S)-3-amino-2-hydroxy-1-oxopropyl]-2-deoxy-D-streptamine 


OH 


NH; 


Cis Ha Na Os 409.6 


0-6- 氨 基 -6- 脱 氧 -a-D- 吡 喃 葡萄 糖 基 -(1 一 4)-O-[3- 脱 氧 - 
4-C- 甲 基 -3-( 甲 氨基 )-8#-L- 吡 喃 阿拉 伯 糖 基 -(1->6)]-2- 脱 氧 - 
六 - 链 霉 胺 


，321 ， 
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硫酸 异 帕 米 星 注 射 液 
3N- 异 帕 米 星 
EN 

HO 了 
NH; 
HO 由 
O 
HN oO 
HO 


CHs 


O-6- 氨 基 -6- 脱 氧 -o-D- 吡 喃 葡萄 糖 基 -(1 一 4)-O-[C3- 脱 氧 - 
4-C- 甲 基 -3-( 甲 氨基 )-8L- 吡 喃 阿拉 伯 糖 基 -(1 一 6)]-2- 脱 氧 - 
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硫酸 异 帕 米 星 注射 液 
Liusuan Yipamixing Zhusheye 


Isepamicin Sulfate Injection 


本 品 为 硫酸 异 帕 米 星 的 灭 菌 水 溶液 。 含 异 帕 米 星 
(Czz His NsOu ) 应 为 标示 量 的 90. 0%~110.0%。 

【和 性状】 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 《1) 取 本 品 1mi, 加 功 酮 试 液 3ml, 摇 匀 , 静 置 ( 必 
要 时 水 浴 加 热 ) ,溶液 显 青紫 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 显 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 5.5 一 7.5( 附 录 H)。 

颜色 ”本 品 应 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 2 号 标准 比 
色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 精密 量 取 本 品 适量 ,用 水 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 异 帕 米 星 3. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 异 
帕 米 星 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 分 别 加 水 溶解 并 定量 制 成 每 
lml 中 约 含 异 帕 米 星 35pg、105pg 和 210pg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 (1)、(2) 3) 。 照 硫酸 异 帕 米 星 项 下 的 方法 测定 , 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 显 杂 质 峰 (硫酸 根除 外 ), 用 线性 回归 方 
程 计算 ,杂质 A( 与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 0.63) 不 得 过 
2.5% ,与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 0.94 杂质 不 得 过 5.0%， 
3N- 异 帕 米 星 (与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 1.13) 不 得 过 
0.5%%, 庆 大 霉 素 B( 与 主峰 相对 保留 时 间 约 为 1. 34) 不 得 过 
1.0% ,杂质 总 量 不 得 过 6.0%。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 
于 对 照 溶液 (1) 主 峰 面积 0. 1 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 


异常 毒性 、 细 菌 内 毒素 与 降 压 物质 ” 照 硫酸 异 帕 米 星 项 
下 的 方法 检查 , 均 应 符合 规定 。 

无 菌 ” 取 本 上品 ,经 薄膜 过 滤 法 处 理 后 ,再 用 pH 7. 0 无 菌 
。322 。 
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氧化 钠 -蛋白 肛 缓 冲 液 分 次 冲洗 ,每 膜 冲 洗 量 不 少 于 400ml, 以 
大 肠 埃 希 菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I[ B) 。 

【含量 测定 】 取 异 帕 米 星 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 ,分 别 加 
水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 异 帕 米 星 0. 8mg、 
1. 0mg 和 1. 2mg 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 (1)、(2)、(3)。 另 精 
密 量 取 本 品 适量 ,用 水 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 异 帕 米 星 
1. 0mg 的 溶液 , 照 硫 酸 异 帕 米 星 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 硫酸 异 帕 米 星 。 

【规格 】 按 Ces His Ns Ou 计 
0. 4g 

【贮藏 】 密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 


(1)2ml : 0.2g (2)4ml: 


硫酸 节 地 那 韦 胶 误 
Liusuan Yindinawei Jiaonang 


Indinavir Sulfate Capsules 


本 品 含 硫酸 划 地 那 韦 按 节 地 那 韦 (Css Ha Ns Os) 计算 ,应 
为 标示 量 的 93.0%~105.0%。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 粉末 或 颗粒 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 节 地 那 韦 
8mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 , 振 摇 使 硫酸 草地 那 韦 溶解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 勺 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 
法 (附录 J A) 测 定 , 在 260nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 内容 物 适量 ,精密 称 定 , 加 流 
动 相 适 量 , 振 摇 使 硫酸 功 地 那 书 溶解 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 
lml 中 约 含 东 地 那 书 1mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 
溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ,检测 波长 
为 220nm。 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20% ;再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20u1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色 
谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 
有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
0.5 倍 (0.5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面 
积 的 1.5 倍 (1.5%)。 

水 分 取 本 品 内 容 物 适量 , 照 水 分 测定 法 (附录 姓 M 第 
一 法 A) 测 定 ,含水 分 不 得 过 2.0%。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 水 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 
20 钟 时 , 取 溶 液 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 含 量 测定 项 下 的 方法 测 
定 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 85%% ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 胶 赛 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 忆 ) 。 
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硫酸 毛 握 吡 格雷 


【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 乙 且 -0. 005mol/L 磷酸 二 氧 钾 深 液 -0. 005mol/L 磷 
酸 氨 二 钊 溶液 (50 : 25 : 25) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 为 260nm。 
理论 板 数 按 节 地 那 韦 峰 计算 不 低 于 5000, 划 地 那 韦 峰 与 相 邻 
杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 取 
适量 ( 约 相 当 于 节 地 那 韦 12. 5mg), 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
适量 , 振 揪 使 硫酸 节 地 那 韦 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 播 匀 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 男 
取 硫 酸 苗 地 那 韦 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.25 mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 病毒 药 。 

【规格 】 按 Cse Hz Ns Os 计 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


(1)0.1g (2)0.2g 


硫酸 毛毛 吡 格雷 
Liusuan Qinglubigelei 


Clopidogrel Bisulfate 


O 
Hco—Y H Ol 


S 
CeHieCINO:S.。 HSO， 419. 90 

本 品 为 S( 十 )-2-(2- 氯 葵 基 )-2-(4,5,6,7- 四 氢 噬 吟 [3,2-c]j 并 
吡啶 -5) 乙 酸 甲 酯 硫酸 盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 Ce HisCINO;S。 
H; SO 不 得 少 于 99.0%% 。 

【性 状 】》 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 .甲醇 中 极 易 溶 解 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 Wi E), 比 旋 度 为 
十 55" 至 十 58"。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 30mg, 加 水 1ml 溶解 , 取 溶 液 1 一 2 
滴 , 置 盛 有 硫酸 甲醛 溶液 ( 取 甲 醛 溶液 1 滴 加 到 硫酸 1ml 中 ， 
摇 匀 )1ml 的 试管 中 ,表面 即 显 紫 红色 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1220 图 ) 一 致 。 

(3) 在 有 关 物 质 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 系统 适用 性 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 (lg 一 1ml) 显 硫酸 盐 的 鉴别 (1) 反 应 ( 附 
录 正 )。 

以 上 (1) 2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 0.2g, 缓 缓 加 水 30ml 并 不 断 振 


A H2SO4 


摇 使 溶解 ,依法 测定 (附录 WI H) ,pH 值 应 为 1.5 一 2. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 5g, 加 甲醇 10ml 溶解 
后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄色 3 号 标准 比 色 液 ( 附 录 区 
A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 65mg, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
A- 乙 有 睛 (40 : 60) 溶 解 并 稀释 至 刻度 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 
量 取 lml, 用 流动 相 A- 乙 哺 (40 : 60) 稀 释 至 100ml, 表 精密 量 
取 lml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 A- 乙 且 (40 : 60) 稀 释 至 刻 
度 ,作为 对 照 溶 液 。 另 取 硫 酸 氢 氯 吡 格雷 对 照 品 . 氯 吡 格 电 杂 
质 工 对 照 品 与 氯 吡 格雷 杂质 下 对照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 
相 A- 乙 有 睛 (40 : 60) 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 硫酸 氢 氯 吡 
格雷 6.5mg、 氯 吡 格雷 杂质 0.013mg 与 氯 吡 格雷 杂质 工 
0. 0195mg 的 混合 溶液 , 摇 匀 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 照 高 效 
液 相 色 谱 法 (附录 V D) 试 验 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填 
充 剂 ;以 甲醇 -成 烷 磺 酸 钠 溶液 (0. 96g/L, 用 磷酸 调节 pH 值 
至 2.5)(5 : 95) 为 流动 相 A, 以 甲醇 - 乙 且 (5 : 95) 为 流动 相 
B; 流 速 为 每 分 钟 1. 0ml; 柱 温 30°C ;检测 波长 为 220nm。 按 下 
表 进 行 梯度 洗 脱 。 取 系统 适用 性 溶液 10nl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ,出 峰 顺 序 依次 为 氯 吡 格雷 杂质 工 ` 氯 吡 格雷 与 所 
吡 格雷 杂质 工 ; 氯 吡 格雷 峰 与 氯 吡 格雷 杂质 下 的 分 离 度 应 符 
合 要 求 。 取 对 照 溶液 10ml 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 15%; 再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 、 对照 溶 液 各 10pl, 分 别 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 氯 吡 格雷 杂质 工 
的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 峰 面 积 的 2 倍 (0. 2%) , 氯 吡 格 
雷 杂 质 开 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 主峰 面积 的 3 倍 (0.3%%) ,其 
他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 的 主峰 面积 (0. 1%%), 各 
杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 5 售 (0. 5%)。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面积 0.5 售 
(0.05%) 的 峰 可 忽略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0~3 89.5 10.5 
3 一 48 89. 5 一 31.5 10. 5—>68.5 
48~68 31.5 68.5 


对 映 异 构 体 ” 取 本 品 约 100mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 
中 ,加 少量 无 水 乙醇 使 溶解 ,再 用 无 水 乙醇 - 庚 烷 (1 : 1) 稀 释 至 
50ml, 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 无 水 乙醇 - 庚 烷 (1 : 1) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 
高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 。 用 纤维 素 -三 (4- 甲 基 葵 甲酸 
酯 ) 硅 胶 为 填充 剂 ;以 无 水 乙醇 - 庚 烷 (15 : 85) 为 流动 相 ; 流 速 
为 每 分 钟 0. 8ml; 检 测 波长 为 220nm。 取 硫酸 氢 氯 吡 格雷 、 氯 吡 
格雷 杂质 II 与 氯 吡 格雷 杂质 下 适量 ,精密 称 定 , 加 少量 无 水 乙醇 
使 溶解 ,用 无 水 乙醇 - 庚 烷 (1 : 1) 稀 释 制 成 每 1ml 中 含 硫 酸 氢 
氯 吡 格雷 2. 0mg、 氯 吡 格雷 杂质 I 0. 02 mg 与 氯 吡 格雷 杂质 亚 
0.01 mg 的 混合 溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 取 10wl 注入 液 相 
色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,出 峰 顺 序 依 次 为 氯 吡 格雷 杂质 TCR) 、 氧 
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吡 格雷 杂质 了 与 氢 吡 格雷 杂质 [(S), 握 吡 格雷 杂质 [的 两 个 对 
映 异 构 体 峰 与 氧 吡 格雷 杂质 了 峰 的 分 离 度 应 大 于 2.0, 氯 吡 格 
雷 杂 质 五 峰 的 信 品 比 应 大 于 20。 精 密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 
10p, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 保留 时 间 的 
1. 25 倍 , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 , 握 吡 格雷 杂质 五 的 峰 面 积 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0. 5%)。 

残留 溶剂 ”乙醇 丙酮 .二 氯 甲 烷 与 乙酸 乙 酯 ， 取 本 品 约 
2.5g, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 N,N- 二 甲 基 乙 酰胺 溶解 
并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10ml, 置顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 
供 试 品 溶液 ; 另 取 乙醇 丙酮、 二 氯 甲 烷 、 乙 酸 乙 酯 各 适量 , 精 
密 称 定 , 加 N, N- 二 甲 基 乙 酰胺 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 分 
别 含 乙醇 0. 5mg 丙酮 0.2mg .二 氯 甲烷 0.06mg、 乙 酸 乙 酯 
0. 5mg 的 混合 对 照 品 溶液 ,精密 量 取 10ml, 置顶 空 瓶 中 , 密 
封 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 了 第 二 法 ) 
测定 。 以 6%% 氰 两 基 - 葵 基 -94%% 二 甲 基 聚 硅 毛 烷 ( 或 极 性 相 
近 ) 为 男 定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 起 始 温度 60C ,维持 6 分 
钟 , 再 以 每 分 钟 70 必 的 速率 升温 至 200'C， ee 3 分 钟 ; 进 样 
口 温度 为 200C ;检测 器 温度 为 250C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 
60'C ,平衡 时 间 为 30 分 钟 ; 分 流 比 为 10 : 1。 取 对 照 品 溶液 

顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 ,各 峰 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 对 

照 品 溶液 与 供 试 品 溶 液 分 别 顶 空 进 样 , 记 录 色 谱 图 , 按 外 标 法 
以 峰 面 积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

甲酸 取 本 品 0.1g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 , 慢 慢 滴 
加 稀释 液 [ 以 0. 05mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 
至 2. 0)- 甲 醇 (93 : 7)] 少 量 使 润 湿 , 静 置 约 10 分 钟 后 振 摇 使 
溶解 ,再 用 稀释 液 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 取 甲 
酸 适 量 ,精密 称 定 , 用 稀释 液 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 0. 01mg 
的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 试 
验 。 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 0.05mol/L 磷酸 
二 氢 钾 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 至 2. 8) 为 流动 相 A, 以 甲醇 为 
流动 相 B; 流速 为 每 分 钟 1. 0ml; 检测 波长 为 215nm。 按 下 表 
进行 梯度 洗 脱 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 50ml， 
分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ， 
含 甲酸 不 得 过 0. 5%。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0 93 n 
5 93 7 
7 10 90 
17 10 90 
20 93 7 
40 93 7 


干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 0. 5%( 附 录 姓 工 )。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 罗 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 现 


。 324 。 
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H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0.16g, 精 密 称 定 , 加 入 混合 溶 
液 [ 丙 酮 -甲醇 -水 (10 : 10 : 30)] 50ml 使 溶解 后 , 照 电位 滴 
定 法 (附录 砚 A), 用 氢气 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 终 
点 (滴定 过 程 中 有 沉淀 生成 ), 并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 
校正 。 每 lml 氧 氧化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 20. 99mg 
的 Ce HieCINO;S.， H; SO, 。 

【类 别 〗 血小板 抑制 剂 。 

【贮藏 》 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 硫酸 氧 氯 吡 格雷 片 


氯 吡 格雷 杂质 [ :( 十 )-S-(2- 握 茜 基 )-6,7- 二 
[3,2-cj 并 吡啶 -5(4 五 ) 乙 酸 ,盐酸 盐 


氨 唆 吟 并 


Cs His Cl NO2sS 344.26 


毛 吡 格雷 杂质 I :( 士 )-(2- 氯 葵 基 )-4,5- 二 
3-cj] 并 吡啶 -6(7 瑟 )- 乙 酸 甲 酶 ,盐酸 盐 


氧 噬 吟 并 [2， 
ss \ DCH 


LS): DIO" 


Cie HirCls NO2sS 358.28 
O OCH; 


I CR): N 


Ci Hir Cl NOzsS 358.28 


毛 吡 格雷 杂质 五: (一 )-R-(2- 握 茜 基 )-6,7- 二 氨 吟 并 
[3 ,2-c] 吡 啶 -5(4 互 )- 乙 酸 甲 酯 ,硫酸 盐 
O、_OCH; 
a . HSO, 
S Cl 
Cis His CINOs S: 419.9 
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硫酸 毛毛 吡 格雷 片 
Liusuan Qinglubigelei Pian 
Clopidogrel Bisulfate Tablets 


本 品 含 硫 酸 氨 氯 吡 格雷 按 氯 吡 格雷 (Ce His CINO; S) 计 
算 , 应 为 标示 量 的 93.5 中 一 105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 , 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 握 吡 格雷 15mg) ,精密 称 
定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 盐酸 溶液 (9->1000) 适 量 , 超 声 处 理 使 
硫酸 毛毛 吡 格雷 溶解 , 放 冷 ,用 盐酸 溶液 (9 一 1000) 稀 释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 
A) 测 定 , 在 270nm 与 277nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 含 量 测 定 项 下 的 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 氯 吡 格雷 75mg) ,精密 称 定 , 置 200ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 
5ml, 超 声 使 硫酸 氧 氯 吡 格雷 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 
义 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 硫酸 氢 氯 吡 格雷 对 
照 品 10mg、 握 吡 格雷 杂质 I 对 照 品 20mg 与 氯 吡 格雷 杂质 焉 
对 照 品 40mg, 精 密 称 定 , 置 同一 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 溶解 并 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 
条 件 ,精密 量 取 对 照 品 溶液 和 供 试 品 溶液 各 10pl1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 中 如 有 杂质 峰 , 按 外 标 
法 以 峰 面 积 计算 , 氯 吡 格雷 杂质 [ 不 得 过 0.5%%, 氯 吡 格雷 杂 
质 开 不 得 过 1.0%% ;其 他 单个 杂质 及 杂质 总 和 以 硫酸 氨 氯 吡 
格雷 为 对 照 品 . 以 氯 吡 格雷 峰 面 积 计 算 , 并 将 结果 乘 以 
0.766 ,其 他 单个 杂质 不 得 过 0.2%%; 杂 质 总 和 不 得 过 1.5% 
( 均 除 氯 吡 格雷 杂质 下 外) 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 pH 2.0 盐酸 缓冲 液 ( 取 0. 2mol/L 氯 化 钾 溶液 250ml, 加 
0. 2mol/L 盐酸 溶液 65. 0ml, 加 水 稀释 至 1000ml) 1000ml 为 
溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 
液 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 适量 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 氯 吡 格雷 25pg 的 溶液 ; 另 取 硫 酸 氢 氯 吡 格雷 对 照 
品 ,精密 称 定 ,加 甲醇 20ml 使 溶解 ,用 溶出 介质 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 氯 吡 格雷 25pg 的 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A), 在 240nm 的 波长 处 分 别 测 
定 吸 光度 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符 
合 规定 。 

含量 均匀 度 (25mg 规格 )” 取 本 品 1 片 , 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 0. ImolL 盐酸 溶液 适量 ,超声 并 振 摇 处 理 5 分 钟 ,使 
硫酸 氨 氯 吡 格雷 溶解 ,用 0. ImolL 盐酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 
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匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 硫酸 氢 氯 吡 格雷 对 
照 品 ,精密 称 定 , 加 0. lmol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 氯 吡 格雷 250wg 的 溶液 。 取 上 述 两 种 溶液 , 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A), 在 270nm 的 波长 处 分 别 测 
定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 含量 ,应 符合 规定 (附录 XX E)。 
其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 
【含量 测定 】〗 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 卵 粘 蛋 白 键 合 硅胶 为 填 
充 剂 的 手 性 色谱 柱 (ULTRONES - OVM) ;以 乙 且 -0. 01mol/L 
的 磷酸 二 和 气 钾 溶液 (20 : 80) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 220nm。 取 
硫酸 氧 氯 吡 格雷 对 照 品 与 氯 吡 格雷 杂质 下 对 照 品 适量 ,加 
甲醇 适量 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 含 硫 酸 氧 氨 
吡 格雷 2. 5pg 与 氯 吡 格雷 杂质 T 5pg 的 混合 溶液 , 摇 匀 ， 
作为 系统 适用 性 溶液 。 取 系统 适用 性 溶液 10ml, 注 入 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 氯 吡 格雷 杂质 下 的 两 个 光学 异 构 体 
峰 与 氯 吡 格雷 峰 的 相对 保留 时 间 分 别 约 为 0.8 与 1. 2; 氯 
吡 格雷 峰 与 氯 吡 格雷 杂质 的 第 一 个 光学 异 构 体 峰 的 分 离 
度 应 大 于 2. 0。 
测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适 量 
( 约 相当 于 氯 吡 格雷 75mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 50ml， 
超声 处 理 5 分 钟 使 硫酸 氧 氯 吡 格 溶解 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 
相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10ul 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 ; 另 取 硫酸 氢 氯 吡 格雷 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 甲醇 适量 使 
溶解 并 用 流动 相 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 毛 吡 格雷 0. 1mg 的 
溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 并 将 结果 乘 以 
0.766, 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 


同 硫酸 毛毛 吡 格雷 。 
以 Ce HieCINO:S 计 (1)25mg 
遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


(2)75mg 


氟 他 胺 


Futo’'an 


Flutamide 


ma 
ON H;C CH; 
Ci Hi F, N;, Os 276. 21 
本 品 为 2- 甲 基 -N-[4- 硝 基 -3-( 三 气 甲 基 )) 莱 基 ] 丙 酰胺 。 
按 干 燥 品 计算 , 含 Cn HailFs NO 〇 ;应 为 98. 0% ~102, 0%%。 
【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 结 唱 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 苦 。 
本 品 在 甲醇 或 乙醇 中 易 溶 ,在 三 氯 甲烷 中 溶解 ,在 水 中 几 
乎 不 溶 。 
熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 VW C) 为 110~114%C。 
，* 325 。 
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吸收 系数 ” 取 本 品 ,精密 称 定 ,加 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 20pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
玉 A), 在 295nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 吸 收 系数 (加 么 ) 为 
284 一 302。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 20mg, 加 新 制 的 5%% 硫 酸 亚 铁 匀 
溶液 1. 5ml, 再 加 稀 硫 酸 2 滴 与 2moVL 氨 氧 化 钾 甲 醇 溶液 
lml, 振 摇 ,在 2 分 钟 内 应 生成 红 棕色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 约 0. 1g, 加 稀 盐 酸 5ml, 者 沸 1 分 钟 , 放 冷 , 滤 
过 ,滤液 加 亚 硝酸 钠 试 液 数 滴 , 摇 匀 , 加 碱 性 8 蔡 酚 试 液 数 滴 ， 
即 生成 橙黄 色 沉 演 。 

(3) 取 吸收 系数 项 下 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录入 A) 测定, 在 227nm 与 295nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
252nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 797 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 1. 0g, 加 乙醇 10ml 
溶解 后 ,溶液 应 澄清 (附录 区 B)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 50ml, 加 热 充分 振 摇 后 , 放 
冷 , 滤 过 , 取 滤 液 25ml, 依 法 检查 (附录 姓 B) ,与 标准 硫酸 钾 
溶液 1. oml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 02%)。 

气 ” 取 本 品 约 10mg, 精 密 称 定 , 照 气 检 查 法 (附录 姓 E) 
测定 , 含 氟 量 应 为 18. 6%~21. 2%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 , 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
20mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 2- 硝 基 -5- 氨 基 三 气 甲 菜 
对 照 品 适 量 ,加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 20mg 的 
溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 菏 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 
上 述 两 种 溶液 各 15n1, 分 别 点 于 同一 硅胶 GFzss 注 层 板 上 ,以 
环 已 烷 -乙酸 乙 栈 (1 : 1) 为 展开 剂 , 展 开 , 晾 干 , 喷 以 对 二 甲 氨 
基 芋 甲 醋 溶液 ( 取 对 二 甲 氨基 茶 甲 醛 1g, 加 乙醇 适量 使 溶解 ， 
加 盐酸 23ml, 用 乙醇 稀释 至 100ml) ,立即 检视 , 供 试 品 溶液 如 
显 与 2- 硝 基 -5- 氨 基 三 氟 甲 茶 相 应 的 杂质 斑点 ,其 颜色 与 对 照 
品 溶液 的 主 斑点 比较 ,不 得 更 深 (1.0%%) 。 

苯 与 甲苯 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 二 甲 基 亚 硕 溶 解 并 
稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 1g 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 
芋 与 甲 蔡 适 量 ,分 别 精密 称 定 , 加 二 甲 基 亚 碘 稀 释 制 成 每 1ml 
中 约 含 葵 0. 2pg 和 甲 茶 89ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残 
留 溶剂 测定 法 (附录 出 P 第 三 法 ) 试 验 ,以 5% 蔡 基 -95% 甲 基 
限 硅 氧 烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ;采用 不 分 流 进 样 测 
定 , 起 始 温 度 50%C ,维持 5 分 钟 ,然后 以 每 分 钟 8 的 速率 升 
温 至 175' ,再 以 每 分 钟 35 的 速率 升温 至 260'C ,维持 20 
分 钟 ; 进 样 口 温度 100*C ;检测 器 温度 为 260C ;采用 氢 火 焰 
离子 化 检测 器 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 1pl， 
注 人 气相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 ,应 
符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 60'C 减 压 干燥 4 小 时 , 减 失 重量 
不 得 过 0. 5%( 附 录 垦 L) 。 

炽 灼 残 渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妖 N), 遗 留 残 
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渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残 洲 ,依法 检查 (附录 册 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 -水 (60 : 40) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 230nm。 
理论 板 数 按 气 他 胺 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl, 注 入 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 氟 他 胺 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 
法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 肿瘤 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 气 他 胺 片 


氰 他 胺 请 


Futa’ an Pian 
Flutamide Tablets 


本 品 含 氟 他 胺 (Cu Hu Fs NO;) 应 为 标示 量 的 93.0%% 一 
107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 片 。 

【鉴别 了 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 气 他 胺 
0. 2g) ,加 乙醇 10mil, 振 摇 使 气 他 胺 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 作 为 供 
试 品 溶 液 ; 另 取 气 他 胺 对 照 品 适量 ,加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 20mg 的 溶 注 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 两 种 溶液 各 10p1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 环 已 烷 - 乙 酸 乙 酯 (1 : 1) 为 展开 剂 , 展 
开 , 脉 干 , 置 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 , 供 试 品 溶液 所 显 主 族 
点 的 位 置 和 颜色 应 与 对 照 品 溶液 的 主 斑点 一 致 。 

(2) 取 (1) 项 下 的 供 试 品 溶液 ,用 乙醇 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 20pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 代 A) 测 定 ， 
在 227nm 与 295nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 252nm 的 波长 
处 有 最 小 吸收 。 

【检查 】 溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 
第 二 法 ) ,以 含 1% 聚 山梨 酯 80 的 磷酸 盐 缓 冲 液 (pPH 6. 8) 
1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 75 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 
钟 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 5ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,用 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 6. 8) 稀 释 至 刻度 , 扬 匀 ; 另 取 和 气 他 胺 
对 照 品 约 24mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 少量 使 溶 
解 ,用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 
瓶 中 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ; 取 上 述 两 
种 溶液 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 303nm 的 波 
长 处 分 别 测定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 
75% ,应 符合 规定 。 
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氯 雷 他 定 片 


其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 氟 他 胺 0. 1g) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适量 ， 
振 摇 使 所 他 胺 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 
照 氟 他 胺 含量 测定 项 下 的 方法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】〗 同 氟 他 胺 。 

【规格 】 0. 25g 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


Luleitading 


Loratadine 
N 


Cl \ zx 


Cz Hzs CIN DO， 382. 89 

本 品 为 4-(8- 握 -5,6- 二 氧 -11 日 - 茶 并 [5,6j- 环 庚 并 [1， 
2 吡啶 -11- 燃 基 )-1- 哌 啶 闭 酸 乙 酝 。 按 干燥 品 计算 , 合 
Czs Hz3 CIN;sO 〇 ;不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉 未 ;无 臭 。 

本 品 在 甲醇 .乙醇 或 丙酮 中 易 溶 ;在 0. 1mol/L 盐酸 溶液 
中 略 溶 ;在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 页 C) 为 133 一 137'C 。 

【鉴别 〗】 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 稀 盐 酸 溶液 2ml 溶解 后 ， 
加 碳化 镑 钾 试 液 2~3 滴 ,产生 橙黄 色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 适量 ,加 乙醇 制 成 每 lml 中 约 含 10pg 的 溶液 ， 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 测 定 ,在 247nm 的 波长 
处 有 最 大 吸收 ,在 230nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 865 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 ,用 流动 相 制 成 每 1ml 中 含 
0. 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 
瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 液 
相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 ,用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ,以 磷酸 盐 缓冲 液 ( 取 磷 酸 氢 二 钾 2. 28g, 加 水 800ml 使 深 
解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 6.0, 青 加 水 至 1000ml)- 甲 醇 (20 : 
80) 为 流动 相 ,检测 波长 为 247nm, 理论 板 数 按 氧 雷 他 定 峰 计 
算 不 低 于 2000。 取 对 照 溶液 20p1 注入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 
灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25% ,再 精密 
量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ， 


记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色 
谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 峰 
面积 的 0.5 倍 (0.5%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 (1. 0%)。 

残留 溶剂 ” 取 本 品 适 量 , 加 内 标 溶液 (精密 称 取 甲 醇 适 
量 , 加 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 制 成 每 1Iml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ) 
制 成 lml 中 含 0. 1g 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 正 已 
烷 .丙酮 .四 氢 叶 喃 . 异 丙 醇 二 氯 甲 煤 、 乙 有 睛 、 三 毛 甲 烷 . 甲 葵 
适量 ,加 上 述 内 标 溶液 制 成 每 lml 中 含 上 述 组 分 分 别 为 
0. 029mg、0. 5mg、0. 072mg、0. 5mg、0.06mg、0. 041mg、 
0. 006mg 0. 089mg 的 混合 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶 
剂 测定 法 (附录 再 P 第 三 法 ), 用 聚 乙 二 醇 为 固定 相 毛 细 管 
柱 ,程序 升温 ,起 始 温度 40C ,维持 10 分 钟 ,以 每 分 钟 207 的 
速率 升温 至 2007 ,维持 3 分 钟 ; 进 样 口 温度 220 ;检测 器 温 
度 2407 ;氮气 流速 为 每 分 钟 3ml, 分 流 比 为 10 : 1, 精 密 量 取 
对 照 品 溶液 1p1, 注 和 人 气相 色谱 仪 ,各 组 分 峰 及 内 标 峰之 间 的 
分 离 度 均 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
1pl, 分 别 注入 气相 色谱 仪 ,记录 色 谱 图 , 按 内 标 法 以 峰 面 积 计 
算 , 含 正己 烷 不 得 过 0.029% ,丙酮 不 得 过 0.5%, 四 和 氨 呈 喃 不 
得 过 0.072%, 蜡 丙 醇 不 得 过 0.5%, 二 握 甲 烷 不 得 过 0.06%， 
乙 且 不 得 过 0. 041%% ,三 毛 甲 烷 不 得 过 0. 006%% , 甲 茶 不 得 过 
0. 089% 。 

氰 化 物 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 下 第 一 法 ), 应 
符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105 人 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妊 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 锯 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 机 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 3g, 精 密 称 定 ,加 冰 醋 酸 40ml 使 
溶解 ,加 结晶 紫 指 示 液 1 滴 , 用 高 毛 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 
溶液 显 蓝 色 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 的 高 毛 酸 
滴定 液 (0. lmoyIL) 相 当 于 38. 29mg 的 Ce Hz ClNz 0 。 

【类 别 〗 抗 组 胺 药 。 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 保存 。 

【制剂 ] 〈1) 氧 雷 他 定 片 
他 定 颗 粒 


(2) 毛 雷 他 定 胶 赛 〈3) 氯 雷 


氯 雷 他 定 片 
Luleitading Pian 
Loratadine Tablets 


本 品 含 氯 雷 他 定 (Cz Hz CINz O* ) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 
110.0%。 
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【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 氯 雷 他 定 
10mg) ,加 醋酸 2ml 溶解 后 , 滤 过 , 取 续 滤液 加 碘 化 匀 钾 试 液 
2 一 3 滴 , 生 成 橙黄 色 沉 淀 。 

《2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 
流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 
色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20xl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 25% 。 再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20pl1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 
中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
的 0.5 倍 (0.5%%); 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 (1.0%%) 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 研 细 , 加 流动 相 适量 分 次 转 
移 至 50ml 量 瓶 中 , 照 含 量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 振 摇 使 氯 雷 
他 定 溶解 ?起 ,依法 测定 并 计算 每 片 的 含量 ,应 符合 规定 ( 附 
录 X EE)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 盐酸 溶液 (9 一 1000)500ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 , 取 续 滤液 , 照 
紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 276nm 士 3nm 的 波长 处 
测定 吸光 度 。 另 取 氯 雷 他 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 盐酸 洲 
液 (9 一 1000) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 20kg 的 溶 
液 , 同 法 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 
符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷 酸 氢 二 钾 2. 28g, 加 水 800ml 
使 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 6.0, 加 水 至 1000ml)- 甲 醇 
(20 : 80) 为 流动 相 ;检测 波长 为 247nm。 理 论 板 数 按 氯 雷 他 
定 峰 计算 不 低 于 2000 , 氯 雷 他 定 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 取 细 粉 适量 ( 约 
相当 于 握 雷 他 定 10mg) ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
适量 , 振 摇 使 氯 雷 他 定 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 10p1, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 毛 雷 他 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 Iml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 氯 雷 他 定 。 

【规格 】 10mg 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 保存 。 
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毛 雷 他 定 胶 圳 
Luleitading Jiaonang 


Loratadine Capsules 


本 品 含 氯 雷 他 定 (Cz Hzs CINz 0O: ) 应 为 标示 莉 的 90.0% ~ 
110.0%。 

【性 状 〗 本 品 内 容 物 为 白色 或 类 白色 颗粒 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 内 容 物 适 量 ( 约 相当 于 氯 雷 他 定 
10mg), 加 醋酸 5ml, 振 摇 使 溶解 , 滤 过 , 取 续 滤液 , 滴 加 碘 化 匀 
钾 试 液 1 滴 , 产 生 橙 红色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 以 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 
供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 
流动 相 稀 释 至 刻度 , 扬 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 合 量 测定 项 下 的 
色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵敏 
度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%。 再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 
中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
的 0.5 倍 (0.5%%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 (1. 0%)。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 粒 内 容 物 , 置 50ml 量 瓶 中 , 照 含 
量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 加 流动 相 适 量 , 振 摇 使 氯 雷 他 定 溶解 ” 
起 ,依法 测定 ,并 计算 每 粒 的 含量 ,应 符合 规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 )， 
以 盐酸 溶液 (9->1000)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 , 取 续 滤液 作为 
供 试 品 溶液 。 除 检测 波长 为 276nm 外 , 照 含量 测定 项 下 的 色 
谱 条 件 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 10wl, 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色 
谱 图 ; 另 取 氯 雷 他 定 对 照 品 适 量 , 精 密 称 定 , 加 盐酸 溶液 (9 一 
1000) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 毛 雷 他 定 11pg 的 溶 
液 , 作 为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 每 粒 
的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 宫 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷 酸 氧 二 钾 2. 28g, 加 水 800ml 
使 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 6.0, 再 加 水 至 1000ml)- 甲 醇 
(20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 247nm。 理 论 板 数 按 氯 雷 他 
定 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 20 粒 , 精 密 称 定 , 倾 出 内 容 物 ,精密 称 定 
训 壳 的 重量 , 求 出 平均 装 量 ,将 内 容 物 混合 均匀 ,精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 握 雷 他 定 10mg), 置 50ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
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氯 老 素 耳 丸 


量 , 振 摇 使 氮 雷 他 定 溶解 ,并 用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 
过 ,精密 量 取 续 滤液 10p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 
毛 雷 他 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 用 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 蜂 面 
积 计算 , 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 氯 雷 他 定 。 
10mg 
遮光 ,密封 保存 。 


毛 雷 他 定 颗粒 
Luleitading Keli 


Loratadine Granules 


本 品 含 氮 雷 他 定 (Czs Hzs CIN; O; ) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 颗粒 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 握 雷 他 定 
10mg) ,用 0. lmol/L 盐酸 溶液 20ml 振 摇 使 溶解 , 滤 过 , 取 续 
滤液 滴 加 磷 钨 酸 试 液 3 一 5 滴 , 应 产生 白色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ,精密 称 定 , 用 三 氯 甲烷 溶解 并 稀释 
制 成 每 lml 中 含 氯 雷 他 定 lmg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 
供 试 品 溶液 ; 另 取 氯 雷 他 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 用 三 氯 甲 
烷 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 溶液 各 10p1, 分 
别 点 于 同一 硅胶 GFss: 薄 层 板 上 ,以 葵 - 丙 酮 (4 : 1) 为 展开 剂 ， 
展开 ,了 及 干 , 冒 紫外 光 灯 (254nm) 下 检视 , 供 试 品 溶液 所 显 主 
斑点 的 颜色 和 位 置 应 与 对 照 品 溶液 的 主 广 点 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 乙醇 制 成 每 1ml 中 含 氮 雷 他 定 
10pg 的 溶液 , 滤 过 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 信人 A) 测 定 ， 
在 247nm 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

以 上 (2)、(4) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 作为 
供 试 品 溶液 ; 取 供 试 品 溶液 适量 ,用 流动 相 稀 释 并 制 成 每 lml 
中 含 lyg 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 
件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 
成 分 色谱 峰 的 蜂 高 约 为 满 和 量程 的 20%。 精 密 量 取 供 试 品 溶 
液 与 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 
主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2. 5 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0.5 售 
(0.5%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(1.0%)。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 包 , 置 50ml(5mg 规格 ) 或 100ml 
(10mg 规格 ) 量 瓶 中 , 照 含量 测定 下 的 方法 , 自 “ 加 流动 相 适 


量 , 振 摇 使 氯 雷 他 定 溶解 ?起 ,依法 测定 ,并 计算 含量 ,应 符合 
规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 三 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 100ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 5ml, 滤 过 , 取 续 滤液 作为 
供 试 品 溶液 ; 男 取 氧 雷 他 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 
溶解 并 定量 稀释 制 成 与 供 试 品 溶液 浓度 相当 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 ,依法 测定 ,计算 出 每 包 的 
溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75%, 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 N)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 磷酸 盐 缓 冲 液 ( 取 磷酸 氢 二 钾 2. 28g, 加 水 800ml 
使 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 6.0, 再 加 水 至 1000ml)- 甲 醇 
(20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 247nm。 理 论 板 数 按 毛 雷 他 
定 峰 计算 不 低 于 2000 。 

测定 法 ” 取 本 品 10 包 , 精 密 称 定 , 研 细 , 取 细 粉 适量 ( 约 
相当 于 氯 雷 他 定 10mg) ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 
相 适 量 , 振 播 使 氯 雷 他 定 溶解 ,并 用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 
滤 过 ,作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 20pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 
色谱 图 ; 另 取 氯 雷 他 定 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 
并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶 
液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 氯 雷 他 定 。 

【规格 】 (1)5mg 〈2)10mg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


毛 露 素 耳 丸 


Lumeisu Erwan 


Chloramphenicol Ear Pills 


本 品 含 毛 霉 素 (Ca His Cl NiO; ) 应 为 标示 量 的 90.0% ~ 
120.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 淡 黄 色 至 黄色 圆 珠 形 滴 丸 。 

【鉴别 〗 〈1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 氯 霉 素 10mg) ,加 稀 
乙醇 1ml 溶解 后 ,加 1%% 氯 化 钙 溶 液 3ml 与 锌 粉 50mg, 置 水 
浴 上 加 热 10 分 钟 , 倾 取 上 清 液 , 加 葵 甲 酰氯 约 0. lml, 立 即 强 
力 振 摇 1 分 钟 ,加 三 氯 化 铁 试 液 0. 5ml 与 二 所 甲烷 2ml, 振 
播 , 水 层 显 紫红 色 。 不 加 锌 粉 同 法 试验 ,应 不 显 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 溶解 度 取 本 品 1 粒 (17mg 规格 ?或 2 粒 (7mg 
规格 ) ,加 稀 乙醇 5ml, 应 完全 溶解 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 甲醇 适量 ( 按 每 10mg 氯 霉 素 
加 甲醇 1m]) 使 溶解 后 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
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奥 卡 西平 


氯 霉 素 0. 5mg 的 溶液 , 播 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精 密 称 取 氧 
霉 素 二 醇 物 对 照 品 与 对 硝 基 苯 甲醛 对 照 品 适量 , 按 氯 霉 素 二 
醇 物 每 10mg 加 甲醇 1ml 使 溶解 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 毛 霉 素 二 醇 物 20kg 与 对 硝 基 葵 甲 醛 3wg 的 混合 
溶液 ,作为 杂质 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 试 
验 , 取 杂质 对 照 品 溶液 10n1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 ,使 氯 霉 素 二 醇 物 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 50% ;精密 量 取 
供 试 品 溶液 与 杂质 对 照 品 溶 液 各 10pl, 分 别 注 和 人 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 含 氧 霉 素 二 醇 物 不 
得 过 2.0%, 合 对 硝 基 茶 甲醛 不 得 过 0. 5%。 

溶 散 时 限 ”在 100 分 钟 内 全 部 溶 散 (附录 XX A)。 

其 他 ”应 符合 丸剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 H)。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 粒 , 精 密 称 定 , 研 细 , 精密 称 取 适 
量 , 加 甲醇 适量 ( 按 每 10mg 氯 霉 素 加 甲醇 1ml) 使 溶解 后 ,用 
流动 相 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 氯 霉 素 0. 1mg 的 溶液 , 照 
氯 霉 素 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 氯 霉 素 。 

【规格 】 (1)7mg 

【贮藏 】 密闭 保存 。 


(2)17mg 


奥 卡 西平 
Aokaxiping 


Oxcarbazepine 


Cis His NO0。 252. 27 

本 品 为 10,11- 二 氧 -10- 氧 代 -5H- 二 莱 并 [5, 门 氮 杂 草 -5- 
甲 酰胺 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs His N; Oz 应 为 98.0%% 一 
102.0%。 

【性 状 】》 本 品 为 白色 至 淡 黄 色 的 结晶 性 粉末 ;几乎 无 臭 。 

本 品 在 三 氯 甲烷 中 略 溶 ,在 甲醇 丙酮 和 二 氯 甲 烷 中 微 
深 ,在 水 .乙醇 .0. 1moML 盐酸 溶液 或 0. 1mol/L 氨 氧 化 钠 溶 
液 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 0. 1g, 加 硝酸 2ml, 置 水 浴 上 加 热 ， 
即 显 检 红 色 。 

(2) 取 本 品 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 20pg 
的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 RN A) 测 定 ,在 254nm 
与 305nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 248nm 与 28lnm 的 波长 
处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C) 。 
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【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 1.0g, 加 新 沸 过 的 冷水 20ml， 
搅拌 15 分 钟 , 滤 过 , 取 续 滤液 10ml, 加 酚 栈 指示 液 1 滴 , 用 氢 
氧化 钠 滴 定 液 (0.01molL) 滴 定 , 消 耗 氨 氧化 钠 滴 定 液 
(0. 01mol/L) 不 得 过 0. 7ml; 再 加 甲 基 红 指示 液 3 滴 , 用 盐酸 
滴定 液 (0. 01mol/L) 滴 定 ,消耗 盐酸 滴定 液 (0. 01mol/L) 不 得 
过 1. 2ml。 

甲醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 0. 5mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ， 
与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ;如 显 色 , 与 黄 
色 2 号 或 黄 绿 色 2 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 
得 更 深 。 

毛 化 物 取 本 品 1.0g, 加 水 100ml, 煮 沸 , 放 冷 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 25ml, 依 法 检查 (附录 列 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 3. 5ml 
制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0.014%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g, 加 水 100ml, 者 沸 , 放 冷 , 滤 过 , 取 
续 滤 液 40ml, 依 法 检查 (附录 崩 B) ,与 标准 硫酸 钾 溶 液 1. 2ml 
制 成 的 对 照 液 比 较 ,不 得 更 浓 (0. 03%)。 

有 关 物 质 ” 避 光 操 作 。 取 本 品 40mg, 置 20ml 量 瓶 中 ,加 
乙 且 8ml, 超 声 使 溶解 ,用 0.05mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 (用 磷 
酸 调节 pH 值 至 3.0) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ( 临 
用 新 制 ) ;精密 量 取 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 除 检测 波长 为 230nm 外 , 照 含量 测 
定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 
检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%% ,再 
精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 湾 液 的 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面积 的 0.4 倍 (0.2%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 (0. 5%)。 

残留 溶剂 ”甲醇 二 氯 甲烷 .乙醇 三 氯 甲 烷 与 甲 茶 精 
密 称 取 甲 醇 . 二 氯 甲烷 .无 水 乙醇 、 三 氯 甲 烧 与 甲 茉 适 量 ,加 二 
甲 基 甲 酰胺 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 约 含 甲 醇 188pg、 二 
氯 甲烷 38pg、 乙 醇 310pg、 三 氯 甲烷 3. 8pg 与 甲 茶 56pg 的 溶 
液 ,精密 量 取 5ml, 置 顶 空 进 样 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 ; 
另 取 本 品 约 0. 31g, 精 密 称 定 , 置 顶 空 进 样 瓶 中 ,精密 加 二 甲 
基 甲 酰胺 5ml, 揪 勺 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测 
定 法 (附录 岗 P 第 二 法 ?测定 ,以 聚 乙 二 醇 为 固定 液 的 毛细 管 
柱 为 色谱 柱 ;起 始 温度 35C ,保持 7 分 钟 ,以 每 分 钟 8C 的 速 
率 升温 至 70'C ,再 以 每 分 钟 40 人 的 速率 升温 至 200C ,保持 1 
分 钟 ; 检 测 回 温度 为 250C ; 进 样 口 温度 为 200'C 。 顶 空 瓶 平 
衡 温 度 90'C ,平衡 时 间 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 , 各 
成 分 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 
品 溶液 ,分 别 顶 空 进 样 , 记 录 色 谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 均 应 符合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 钮 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 全 N), 遗 留 残 
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渣 不 得 过 0.1% 。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 区 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 且 -0. 05mol/L 磷酸 二 氧 钾 溶 液 ( 用 磷酸 调节 
PH 值 至 3.0)(40 : 60) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 256nm。 理 论 
板 数 按 奥 卡 西 平 峰 计 算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 避 光 操作 。 到 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0.2mg 的 溶液 ,精密 量 取 
20pl, 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 卡 西平 对 照 品 , 同 
法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 惊 芳 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 奥 卡 西平 片 


奥 卡 西平 片 
Aokaxiping Pian 


Oxcarbazepine Tablets 


本 品 含 奥 卡 西平 (Cs Hiz N; 0; ) 应 为 标示 量 的 95.0% ~ 
105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 注 膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 淡 黄 色 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 奥 卡 西平 
0. 1g) ,加 硝酸 2ml, 置 水 洽 上 加 热 , 即 显 楼 红色 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 甲醇 制 成 每 Iml 中 含 奥 卡 西 平 
20p8g 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 ,上 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
于 A) 测 定 ,在 254nm 与 305nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
248nm 与 281nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 避 光 操作 。 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 奥 卡 西平 40mg), 置 20ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 8ml, 超 声 使 奥 
卡 西 平 溶解 ,用 0. 05mol/L 磷酸 二 氢 钾 溶液 (用 磷酸 调节 pH 
值 至 3.0) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 
( 临 用 新 制 ) ;精密 量 取 lml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 除 检测 波长 为 230nm 外 , 照 含 
量 测 定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 
调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 4 倍 。 供 试 品 
溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 
溶液 主峰 面积 (0.5%%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 的 2 倍 (1.0%)。 

溶出 度 ” 避 光 操 作 。 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 X C 
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奥 美 拉 唑 钠 肠 溶 片 


第 二 法 ) ,以 0.6% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 900ml 为 溶出 介质 ， 
转速 为 每 分 钟 60 转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml， 
滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 奥 卡 西 平 对 照 品 约 
33mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 10ml, 超 声 使 溶解 ， 
用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 , 精 密 量 取 对 照 品 溶液 与 供 试 品 溶液 各 10pl， 
分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 每 
片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 有 捕 -0. 05mol/L 磷酸 二 氧 钾 溶 液 ( 用 磷酸 调节 
pH 值 至 3.0)(40 : 60) 为 流动 相 ;检测 波长 为 256nm。 理 论 
板 数 按 奥 卡 西平 峰 计 算 不 低 于 2000。 

测定 法 ”和 避 光 操作 。 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精密 
称 取 适量 ( 约 相当 于 奥 卡 西 平 20mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流 
动 相 适量 ,超声 使 奥 卡 西平 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 色 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 奥 卡 西 平 对 照 品 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 
计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 奥 卡 西平 。 

【规格 】 0. 3g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


奥 美 拉 唑 钠 肠 溶 片 
Aomeilazuona Changrongpian 


Omeprazole Sodium Enteric-coated Tablets 


本 品 含 奥 美 拉 唑 钠 按 奥 美 拉 哗 (Cr His N30O;S) 计 算 , 应 
为 标示 量 的 90.0 上 一 110.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 肠 溶 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白色 或 类 
白色 。 

【鉴别 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 鉴别 (1) 的 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 避 光 操作 。 到 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 奥 美 拉 唑 20mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 量 , 超 声 
使 奥 美 拉 唑 钠 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,离心 ,必要 时 滤 膜 滤 
过 , 取 上 清 液 (或 续 滤 液 ) 作 为 供 试 品 溶液 ( 临 用 新 制 ) ;精密 量 
取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 
照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20p1 注入 
液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 15% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 
别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3.5 
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注射 用 奥 美 拉 唑 钠 
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倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 
得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2. 0%)。 

含量 均匀 度 ”以 含量 测定 项 下 测 得 的 每 片 含量 计算 ,应 
符合 规定 (附录 EE)。 

释放 度 ” 取 本 品 , 照 释放 度 测定 法 (附录 XX 了 第 二 法 方 
法 2), 采 用 溶出 度 测 定 法 (附录 X C 第 一 法 ) 装 置 , 以 
0. 1mol/L 盐酸 溶液 900ml 为 释放 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 
转 , 依 法 操作 ,经 120 分 钟 时 ,立即 将 转 篮 升 出 液 面 , 随 即将 转 
篮 放 入 预 热 至 37'C 土 0. 5 人 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8)900ml 的 
溶液 中 ,转速 不 变 , 继 续 依法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 滤 过 ， 
取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 液 ; 另 精密 称 取 奥 美 拉 唑 钠 对 照 品 适 
量 ( 约 相当 于 奥 美 拉 唑 20mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶 
解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 100ml 量 瓶 (10mg 
规格 ) 或 50ml 量 瓶 (20mg 规格 ) 中 ,用 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 
6. 8) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 , 照 含 量 测 定 项 下 的 方法 测定 ,计算 每 片 的 释放 量 。 
限度 为 标示 量 的 70% ,应 符合 规定 。 

耐酸 力 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测 定 法 (附录 XX C 第 一 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 
转 ,依法 操作 ,经 120 分 钟 时 , 取 下 转 链 , 用 水 冲洗 表面 酸 液 ， 
将 片 置 于 50ml 量 瓶 (10mg 规格 ?或 100ml 量 瓶 (20mg 规格 ) 
中 ,加 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 11.0) 适 量 ,超声 使 溶解 , 放 冷 , 照 舍 
量 测定 项 下 的 方法 , 自 “ 加 乙醇 10ml” 起 依法 测定 , 按 外 标 法 
以 峰 面 积 计算 ,6 片 中 每 片 含量 不 得 少 于 标示 量 的 90%; 如 有 
1 一 2 片 小 于 标示 量 的 90%% ,平均 含量 不 得 少 于 标示 量 的 
90%。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 0. 01mol/L 磷酸 氢 二 钠 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 至 
7.6)- 乙 有 睛 (75 : 25) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 302nm。 取 奥 美 拉 
唑 钠 对 照 品 1mg 与 奥 美 拉 唑 磺 酰 化物 (5- 甲 氧 基 -2-CCC4- 甲 
氧 基 -3,5- 二 甲 基 -2- 吡 啶 基 )- 甲 基 ]- 磺 酰基 -1H- 茶 并 咪唑 ) 对 
照 品 1mg, 加 流动 相 溶解 至 10ml, 摇 名, 取 20pl 注 入 液 相 色 谱 
仪 , 奥 美 拉 唑 钠 峰 与 奥 美 拉 唑 磺 酰 化 物 峰 的 分 离 度 应 大 于 
2.0。 理 论 板 数 按 奥 美 拉 唑 峰 计 算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 10 片 , 分 别 置 于 50ml 量 瓶 (10mg 规格 ) 
或 100ml 量 瓶 (20mg 规格 ) 中 ,加 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 11.0) 适 
量 , 超 声 使 月 解 ,加 乙醇 10ml(10mg 规格 ) 或 20ml(20mg 规 
格 ) ,超声 15 分 钟 , 放 冷 , 用 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 11.0) 稀 释 至 
刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 奥 美 拉 唑 钠 对 照 品 适量 ( 约 相当 于 奥 美 拉 唑 20mg)， 
精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 20ml 与 磷酸 盐 缓冲 液 
(pH 11.0) 约 60ml, 振 摇 使 溶解 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 11.0) 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 
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至 刻度 , 播 匀 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 10 片 平均 
含量 , 即 得 。 
【类 别 〗 质子 泵 抑制 剂 。 
【规格 】 按 CizHisNiO0;S 计 (1)10mg 
【贮藏 】 密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 
注 :磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 11.0) 取 0.25mol/L 磷酸 钠 溶 
液 110ml 和 0. 5mol/L 磷酸 氨 二 钠 溶液 220ml, 用 水 稀释 至 
1000ml, 播 匀 , 即 得 。 


(2)20mg 


注射 用 奥 美 拉 唑 钠 
Zhusheyong Aomeilazuona 


Omeprazole Sodium for Injection 


本 品 为 奥 美 拉 哗 钠 的 无 菌 冻 干 品 。 含 奥 美 拉 唑 钠 以 奥 美 
拉 唑 (Cu His NOsS) 计 应 为 标示 量 的 93.0%~107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 芍 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 
溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

(2) 取 本 品 ,加 0. 1mol/L 氧 氧 化 钠 溶液 制 成 每 1ml 中 约 
含 奥 美 拉 只 20pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 
A) 测 定 ,在 276nm 与 305nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,其 吸光 度 
比值 应 为 1. 6 一 1.8。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 钠 盐 鉴别 (1) 的 反应 (附录 正 ) 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 加 新 沸 放 
冷 的 水 适量 使 溶解 并 制 成 每 lml 中 约 含 奥 美 拉 只 4. 0mg 的 
溶液 ,溶液 应 澄清 ,如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 (附录 区 B) 
比较 ,不 得 更 浓 ; 取 溶 液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
A) ,在 440nm 的 波长 处 测定 ,吸光 度 不 得 过 0. 1。 

碱 度 ” 取 溶液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 的 溶液 ,依法 测定 ( 附 
录 W H) ,pH 值 应 为 10.1 一 11. 1 。 

有 关 物 质 ” 吉 光 操 作 。 取 奥 美 拉 唑 磺 酰 化 物 (5- 甲 氧 基 - 
2-5C(4- 甲 氧 基 -3,5- 二 甲 基 -2- 吡 啶 基 )- 甲 基 ]- 磺 酰基 ]-1 五 - 苯 
并 咪唑 ) 对 照 品 约 6mg, 精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 
5ml 使 溶解 ,用 溶剂 ( 同 含量 测定 项 下 ) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 精 
密 量 取 适 量 , 用 溶剂 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 6yg 的 溶液 , 作 
为 杂质 对 照 品 溶液 。 另 精密 量 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 
lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 溶剂 稀释 至 刻度 ,作为 对 照 溶液 。 昭 
含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 量 取 对 照 溶液 20p1 注入 液 相 色谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
20%。 精 密 量 取 杂 质 对 照 品 溶液 .对照 溶 液 和 舍 量 测定 项 下 
的 供 试 品 溶液 (配制 后 15 分 钟 内 进 样 ) 各 20u1, 分 别 注入 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶 
液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ( 包 括 奥 美 拉 唑 磺 醚 化物) ,单个 杂 
质 峰 面积 均 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 ;如 奥 美 拉 唑 磺 酰 
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奥 美 拉 唑 镁 肠 溶 片 


化 物 的 峰 面积 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 0. 3 倍 , 按 外 标 法 以 
峰 面积 计算 ,不 得 过 标示 量 的 1.0% ;各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 1.5 倍 。 

含量 均匀 度 (20mg 规格 ) 避 光 操作 。 取 本 品 1 瓶 ,加 
0.01mol/L 四 硼酸 钠 溶 液 适量 使 内 容 物 溶解 ,定量 转移 至 
100ml 量 瓶 中 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 2ml, 置 50ml 量 
瓶 中 ,用 含 20% 乙醇 的 0.01mol/L 四 硼酸 钠 溶 液 稀 释 至 刻 
度 , 播 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A), 在 305nm 的 
波长 处 测定 吸光 度 ; 另 精密 称 取 奥 美 拉 唑 钠 对 照 品 适量 ,加 含 
20% 乙 醇 的 0.01moVL 的 四 硼酸 钠 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 奥 美 拉 唑 8ug 的 溶液 , 同 法 测定 吸光 度 ,计算 含量 ,应 
符合 规定 (附录 X EE)。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ,依法 检查 (附录 多 眉 ) ,每 Img 奥 
美 拉 哄 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 2. 0EU。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 毁 M 第 一 法 ) 测 定 ， 
合 水 分 不 得 过 7.0%。 

无 菌 ” 取 本 品 ,分 别 加 灭 菌 注 射 用 水 (或 0. 1 多 的 蛋白 及 
水 溶液 ) 制 成 每 lml 中 约 含 奥 美 拉 唑 8mg 的 溶液 ,用 薄膜 过 
滤 法 处 理 后 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 硫酸 毛 四 丁 基 铵 溶液 -磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.4)- 
乙 有 稍 (5 : 69 : 26) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 280nm。 取 奥 美 拉 唑 
钠 1mg 与 奥 美 拉 唑 磺 酰 化 物 ( 同 有 关 物 质 项 下 ) 对 照 品 1mg， 
加 流动 相 溶 解 并 稀释 至 10ml, 摇 匀 , 取 20 以 注 人 液 相 色谱 仪 ， 
理论 板 数 按 奥 美 拉 唑 峰 计算 不 低 于 1500, 奥 美 拉 唑 峰 与 奥 美 
拉 唑 磺 酰 化 物 峰 的 分 离 度 应 大 于 3. 0。 

测定 法 ” 避 光 操作 。 取 本 品 5 瓶 , 分 别 加 溶剂 [ 取 乙 哺 
200mjl, 加 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 11.0) 稀 释 至 1000ml, 即 得 ] 适 量 
使 内 容 物 溶解 ,定量 转移 至 同一 200ml 量 瓶 中 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ,精密 量 取 适 量 , 用 溶剂 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 奥 美 拉 唑 
0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 20pl1, 注 入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 美 拉 唑 钠 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 
溶剂 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 奥 美 拉 唑 0. 1mg 的 溶液 ， 
同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。1lmg 奥 美 拉 唑 钠 相 
当 于 0. 9401mg 的 奥 美 拉 唑 。 

注 : 

(1) 磷 酸 盐 缓冲 液 (pH 7. 4) : 取 磷 酸 二 氧 销 (NaHPO,。… 
HO)0. 166g 与 磷酸 毛 二 钠 (Na; HPO,，12H,O)1.074g, 加 
水 溶解 并 稀释 至 1000ml, 调 节 pH 值 至 7. 4 士 0. 1, 即 得 。 

(2) 硫 酸 氢 四 丁 基 铵 溶液 : 取 硫 酸 氢 四 丁 基 铵 6.78g 与 氢 
氧化 钠 0.8g, 加 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 7.4) 溶 解 并 稀释 至 
1000ml, 即 得 。 

(3) 磷 酸 盐 缓冲 液 (pH 11.0): 取 磷酸 钠 (Nas PO,。12H: O) 
0. 34g 与 磷酸 氨 二 钠 (Na HPO,，12H:O)0.627g, 加 水 溶解 
并 稀释 至 1000ml, 调 节 pH 值 至 11.0 士 0.2, 即 得 。 


(4) 溶 剂 : 取 乙 且 200ml, 加 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 11.0) 稀 释 
至 1000ml, 即 得 。 

【类 别 】 H+ ,K+-ATP 酶 抑制 剂 。 

【规格 】 按 Coy HoNsO:S 计 (1)20mg 

【贮藏 】 密闭 ,在 凉 暗 处 保存 。 


(2)40mg 


附 : 


1. 注 射 用 奥 美 拉 唑 钠 ( 静 脉 注射 ) 专用 溶剂 的 质量 标准 

专用 溶剂 : 聚 乙 二 醇 400 溶液 

【性 状 】 本 品 为 无 色 浴 明 液 体 , 略 茜 稠 。 

【检查 】 折光 率 ”本 品 的 折光 率 应 为 1.384 一 1. 389( 附 
录 W FF)。 

pH 值 应 为 4.0 一 5.0( 附 录 妨 H)。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ,依法 检查 (附录 和 EF), 每 1ml 本 品 
中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 8. 5EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【规格 】 10ml 

【贮藏 】 避 光 ,在 15~25 必 密封 保存 。 


专用 溶剂 @ :磷酸 二 氨 钠 和 聚 乙 二 醇 400 用 注射 用 水 配 
制 的 溶液 

【性 状 】 本 品 为 无 色 澄 清 液体 , 略 黏稠 。 

【鉴别 】 本 品 显 钠 盐 与 磷酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 折光 率 ” 本 品 的 折光 率 ( 附 录 W F) 为 1.3830 一 
1. 3880。 

pPH 值 ”应 为 5.0~8.0( 附 录 V HH)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 测定 (附录 闪 FE), 每 1ml 中 含 
内 毒素 的 量 应 小 于 8. 5EU。 

【规格 〗 10ml 

【贮藏 】 密闭 保存 。 


2. 注射 用 奥 美 拉 唑 钠 (静脉 滴 注 ) 专 用 溶剂 的 质量 标准 

专用 溶剂 @: 握 化 钠 的 等 渗 灭 菌 水 溶液 

除 pH 值 应 为 3.5 一 5.5 外 ,其 他 应 符合 氯 化 钠 注射 液 
《中国 药典 2010 年 版 二 部 ?项 下 的 各 项 规定 。 


奥 美 拉 唑 镁 肠 溶 片 
Aomeilazuomei Changrongpian 


Omeprazole Magnesium Enteric-coated Tablets 


本 品 含 奥 美 拉 唑 镁 按 奥 美 拉 唑 (Cuv His NsO;S) 计 算 , 应 
为 标示 量 的 90.0% 一 110.0%。 
【性 状 〗 本 品 为 肠 溶 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 类 白色 至 
淡 黄 色 。 
【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
。333 。 
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主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 避 光 操作 。 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 
当 于 奥 美 拉 唑 20mg) , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 适量 ,超声 使 奥 
美 拉 唑 镁 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,离心 ,必要 时 滤 膜 滤 过 , 精 
密 量 取 上 清 液 (或 续 滤 液 )5ml, 置 10ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ( 临 用 新 制 ) ;精密 量 取 lml， 
置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
照 含 量 测 定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 , 调 节 检 测 灵 人 敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
15% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 5 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 
对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (2.0%)。 

含量 均匀 度 ”以 含量 测定 项 下 测 得 的 每 片 含量 计算 ,应 
符合 规定 (附录 X E) 。 

释放 度 ” 取 本 品 , 照 释放 度 测 定 法 (附录 X DD 第 二 法 方法 
1) ,采用 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 ) 装 置 ,以 0. 1mol/L 盐 
酸 溶液 750ml 为 释放 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
120 分 钟 时 ,随即 在 操作 容器 中 加 预 热 至 37"C 士 0.5C 的 
0. 2mol/L 磷酸 钠 溶 液 250ml, 用 2mol/L 盐酸 溶液 或 2molL 氢 
氧化 钠 溶 液 调节 混合 释放 介质 的 pH 值 至 6. 8 ,转速 不 变 , 继 续 
依法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 滤 过 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 
称 取 奥 美 拉 唑 镁 对 照 品 适 量 ( 约 相当 于 奥 美 拉 只 20mg), 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 5ml， 
置 100ml 量 瓶 (10mg 规格 ?或 50ml 量 瓶 (20mg 规格 ) 中 ,用 混 
合 释放 介质 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 取 供 试 品 溶 
液 和 对 上 照 品 溶液 , 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 ,计算 每 片 的 释 
放量 。 限 度 为 标示 量 的 75% ,应 符合 规定 。 

耐酸 力 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XX C 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 750ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
100 转 , 依 法 操作 ,经 120 分 钟 时 ,取出 片 , 用 水 冲洗 表面 酸 
液 , 置 乳 钵 中 ,加 甲醇 适量 研磨 ,并 用 甲醇 分 次 转移 至 50ml 
量 瓶 (10mg 规格 ) 或 100ml 量 瓶 (20mg 规格 ) 中 ,超声 使 溶 
解 , 放 冷 , 用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
5ml, 园 50ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 义 。 照 含量 测 
定 项 下 的 方法 测定 ,6 片 中 每 片 含量 不 得 少 于 标示 量 的 
90% ;如 有 1~2 片 小 于 标示 量 的 90%% ,平均 含量 不 得 少 于 
标示 量 的 90% 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 01mol/L 磷酸 氧 二 钠 溶液 (用 磷酸 调节 pH 
值 至 7.6)- 乙 且 (75 : 25) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 302nm。 取 
奥 美 拉 唑 镁 对 照 品 lmg 与 奥 美 拉 唑 磺 酰 化 物 (5- 甲 氧 基 -2- 
[5[(4- 甲 氧 基 -3,5- 二 甲 基 -2- 吡 啶 基 )- 甲 基 ]- 磺 酰基 ]-1E- 共 
并 屿 唑 ) 对 照 品 1mg, 加 流动 相 溶 解 并 稀释 至 10ml, 播 匀 , 取 


20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 奥 美 拉 哄 峰 与 奥 美 拉 唑 磺 酰 化 物 峰 
。334 ， 


的 分 离 度 应 大 于 2.0, 理 论 板 数 按 奥 美 拉 唑 峰 计算 不 低 于 
2000 。 

测定 法 ” 取 本 品 10 片 ,分 别 置 50ml 量 瓶 (10mg 规格 ) 或 
100ml 量 瓶 (20mg 规格 ) 中 ,加 甲醇 适量 ,超声 使 奥 美 拉 唑 镁 
溶解 , 放 冷 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 
20pl 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 美 拉 唑 镁 对 照 品 
适量 ( 约 相当 于 奥 美 拉 唑 20mg) ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 
中 ,用 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 烽 面 积 
计算 10 片 平 均 含 量 , 即 得 。 

【类 别 】 质子 泵 抑制 剂 。 

【规格 】 按 Cy HoeNi;O;S 计 (1)1l0mg 

【贮藏 】 这 光 , 密 封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


(2)20mg 


奥 硝 只 
AoxiaozUo 


Ornidazole 


OH 


Lx 


C: Hio CINs 0; 219.63 

本 品 为 1-(3- 毛 -2- 羟 两 基 )-2- 甲 基 -5- 硝 基 呈 只。 按 干 燥 
品 计算 , 含 C+ HioCIN;O; 不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 微 黄色 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 味 苦 ; 
遇 光 色 渐 变 黄 。 

本 品 在 乙醇 中 易 溶 ,在 水 中 略 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WL C) 为 86 一 90T 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 0. 1g, 加 硫酸 溶液 (3->100)5ml 溶 
解 后 ,加 三 硝 基 葵 酚 试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀。 

(2) 取 本 品 约 0. 1g, 加 水 10ml 与 氢 氧 化 钠 试 液 2ml, 加热 
煮沸 5 分 钟 , 放 冷 ,加 稀 硝酸 2ml, 滴 加 硝酸 银 试 液 即 生成 白 
色 沉 淀 。 

(3) 取 本 品 , 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 20pg 
的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人形 A) 测定, 在 230nm 
与 312nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 262nm 的 波长 处 有 最 小 吸 
收 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 (附录 
N C)。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.50g, 如 
乙醇 10ml, 振 摇 使 溶解 后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄色 
或 黄 绿色 3 号 标准 比 色 液 ( 附 录 区 A 第 一 法 ) 比 较 ,不 得 更 
深 。 
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握 化 物 取 本 品 0. 3g, 依 法 检查 (附录 妊 A) ,与 标准 氯 
化 钠 溶 液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 02%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 钮 B) ,与 标准 硫 
酸 钾 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 02%)。 

钙 盐 ， 取 本 品 67mg, 依 法 检查 (附录 观 K), 应 符合 规定 
(0.03%% ) 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 tml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 
供 试 品 溶液 适量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 5pg 
的 溶液 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 ; 另 取 2- 甲 基 -5- 硝 基 咪 唑 (杂质 
1 ) 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 
iml 中 含 0. 2pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 ; 取 供 试 品 溶液 适量 
加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 , 取 此 溶液 与 上 述 对 照 品 溶液 1:1 混 
合 , 摇 匀 , 作 为 系统 适用 性 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V 
D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 (4.6mm X 
250mm,5pm ,或 效能 相当 的 色谱 柱 ), 以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 
流动 相 , 检 测 波 长 为 318nm。 取 系统 适用 性 溶液 20p1, 注 入 液 
相 色 谱 仪 , 奥 硝 唑 峰 的 保留 时 间 约 为 24 分 钟 ,杂质 工 峰 、 热 降 
解 产 物 1 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0.28)、 热 降解 产物 2 峰 ( 相 
对 保留 时 间 约 为 0. 56) 、 奥 硝 唑 峰 各 峰之 间 的 分 离 度 均 应 符 
合 要 求 。 再 取 对 照 溶液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%; 再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 .对 照 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20nl, 分 别 注 和 人 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 1.5 倍 。 供 试 品 
溶液 的 色谱 网 中 如 有 与 杂质 工 峰 保 留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 
外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,不 得 过 0.2% ,其 他 各 杂质 蜂 面积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (0. 5%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 60C 减 压 干燥 至 人 恒 重 , 减 失重 量 
不 得 过 0. 5% (附录 WW 1)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 上 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 钮 N), 遗 留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

铁 盐 ， 了 到 炽 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残渣 ,加 硝酸 0.5ml, 水 浴 
蒸 干 ,再 加 稀 盐 酸 4ml, 微 热 溶 解 后 ,用 水 30ml 分 次 洗 人 50ml 
纳 氏 比 色 管 中 ,再 加 过 硫酸 铵 50mg, 依 法 检查 (附录 妊 G) ,与 
标准 铁 溶 液 2. 0ml 用 同 法 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 深 
(0.002%)。 

重金 属 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 出 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 2g ,精密 称 定 , 加 醋 栈 30ml 溶 
解 后 ,加 蔡 酚 葵 甲 醇 指 示 液 2 滴 , 用 高 氯 酸 滴定 液 (0. lmolML) 滴 
定 至 溶液 显 绿色 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 ,每 lml 的 
高 毛 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 21. 96mg 的 C Hio CIN;O;。 

【类 别 】 抗 厌 氧 菌 、 阿 米 巴 虫 . 滴 贝 、 贾 第 虫 感染 药 。 

【贮藏 3 谈 光 ,密封 保存 。 

【制剂 (1) 奥 硝 唑 片 (2) 奥 硝 唑 分散 片 (3) 奥 硝 唑 
阴道 泡 腾 片 〈4) 奥 硝 只 阴道 栓 《〈5) 奥 硝 唑 注射 液 (6) 奥 
硝 唑 胶囊 〈7) 奥 硝 唑 葡萄糖 注 射 液 〈8) 奥 硝 唑 氯 化 钠 注射 


液 〈9) 注 射 用 奥 硝 只 
附 : 


杂质 I 


CeHsNsO， 127.1 
化 学 名 :2- 甲 基 -5- 硝 基 咪 唑 


英文 名 :2-Methyl-5-nitroimidazole 


奥 硝 上 唑 片 
Aoxiaozuo Pian 
Ornidazole Tablets 


本 品 含 奥 硝 只 (CC Ho CIN; 0; ) 应 为 标示 量 的 93.0% ~ 
107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 
后 显 白色 或 类 白色 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 奥 硝 哄 0. 1g)， 
加 硫酸 溶液 (3 一 100)5ml, 振 摇 使 奥 硝 唑 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 ， 
加 三 硝 基 苯 酚 试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 晶 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 制 成 每 1ml 
中 约 含 奥 硝 唑 20pg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 紫外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 277nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
242nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含 量 测定 项 下 的 溶液 作为 供 试 品 
溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 lIml, 置 100ml 量 瓶 ,用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 奥 硝 只 有 关 物 质 项 下 的 方 
法 测定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面积 的 
和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 C 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1000ml 为 溶剂 ,转速 为 每 分 钟 50 转 ， 
依法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 
适量 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 奥 
硝 只 15pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 A), 在 
277nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 奥 硝 唑 对 照 品 适 量 ,精密 称 
定 , 加 0. 1molML 盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 
含 15pg 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 出 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标 
示 量 的 80%% ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 

。 335 。 
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制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


奥 硝 唑 分 散 片 


为 填充 剂 , 以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 318nm。 
取 有 关 物 质 检查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20pl, 注 人 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 热 降解 产物 2 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0. 56) 
与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 , 精 密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 量 
〈 约 相当 于 奥 硝 唑 100mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 振 摇 使 
奥 硝 唑 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml， 
置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 精 密 量 取 20p1， 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 硝 唑 对照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 0. 1mg 的 
溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 奥 硝 唑 。 

【规格 】 (1)0.1g (2)0.25g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


(3)0. 5g 


奥 硝 唑 分 散 片 


Aoxiaozuo Fensanpian 


Ornidazole Dispersible Tablets 


本 品 含 奥 硝 唑 (C; Hio CIN; 0; ) 应 为 标示 量 的 93.0%% 一 
107.0%。 

【性 状 】》 本 品 为 类 白色 或 微 黄色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 奥 硝 哄 0. 1g)， 
加 硫酸 溶液 (3 一 100)5ml, 振 摇 使 奥 硝 肉 溶 解 , 滤 过 , 取 滤 液 ， 
加 三 硝 基 苯酚 试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 奥 硝 唑 0. 1g) ,加 0. lmol/L 
盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 奥 硝 只 20pg 的 溶液 , 滤 
过 , 取 滤 液 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 KW A) 测 定 , 在 277nm 的 
波长 处 有 最 大 吸收 ,在 242nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含 量 测定 项 下 的 溶液 作为 供 试 品 
溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 iml, 置 100ml 量 瓶 ,用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 奥 确 唑 有 关 物 质 项 下 的 方 
法 测定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,各 杂质 峰 面 积 的 
和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (1. 0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 15 分 钟 时 , 取 溶液 10ml 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 适量 ,用 0. ImolL 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
奥 硝 唑 15pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 
277nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 到 奥 硝 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 15ng 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 出 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标 
示 量 的 80% ,应 符合 规定 。 

.336 。 


其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 T A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 318nm。 
取 有 关 物 质 检查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20p1, 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 热 降解 产物 2 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0. 56) 
与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 基 
( 约 相当 于 奥 硝 唑 100mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 振 摇 使 
奥 硝 唑 溶解 并 稀释 至 刻度 , 揪 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 5ml， 
置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 。 精 密 量 取 20pl， 
注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 硝 唑 对 照 品 适量 ,精密 
称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 0. 1mg 的 
溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 奥 硝 唑 。 

【规格 〗 0. 25g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


奥 硝 唑 阴道 泡 腾 片 
Aoxiaozuo Yindao Paotengpian 


Ornidazole Vaginal Effervescent Tablets 


本 品 含 奥 硝 唑 (C, Hio CIN; 0;) 应 为 标示 量 的 93.0% 一 
107.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 ,表面 有 轻微 的 隐 斑 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 奥 硝 哄 0. 1g)， 
加 硫酸 溶液 (3 一 100)5ml, 振 摇 使 奥 硝 唑 溶解 , 滤 过 , 取 滤 液 ， 
加 三 硝 基 苯 酚 试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 
制 成 每 Iml 中 约 含 奥 硝 只 20ug 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 紫 
外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 了 A) 测 定 , 在 277nm 的 波长 处 有 
最 大 吸收 ,在 242nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

【检查 】 酸度 取 本 品 5 片 , 投 入 50ml 水 中 ,搅拌 使 奥 
硝 唑 溶解 ,依法 测定 (附录 WI H) ,pH 值 应 为 4. 0~5. 5。 

发 泡 量 取 25ml 具 塞 刻度 试管 10 支 (内 径 约 为 1. 5cm)， 
各 精密 加 水 2ml , 置 37C 士 1JC 水 浴 中 5 分 钟 后 ,各 管 中 分 别 投 
人 本 品 1 片 , 密 塞 20 分 钟 ,观察 最 大 发 泡 量 的 体积 ,平均 发 泡 
体积 应 不 少 于 15ml, 且 少 于 10ml 的 不 得 过 2 片 。 

有 关 物 质 ” 取 含 量 测定 项 下 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 ; 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶液 , 照 奥 硝 只 有 关 物 质 项 下 的 方法 测定 ， 
供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (1.0%%)。 
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其 他 ” 除 月 解 时 限 不 检查 外 ,应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 
项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 318nm。 
取 有 关 物 质 检查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20kl, 注 入 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 , 热 降 解 产物 2 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0.56) 
与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 10 片 , 精 密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 量 
( 约 相 当 于 奥 硝 唑 100mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 振 摇 使 
奥 硝 唑 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 5ml， 
置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 精 密 量 取 20pl， 
注 人 高 效 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 硝 唑 对 照 品 适量 ， 
精密 称 定 , 加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 奥 硝 唑 。 

【规格 】 0. 5g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


奥 硝 唑 阴道 栓 
Aoxiaozuo Yindaoshuan 


Ornidazole Vaginal Suppositories 


本 品 含 奥 硝 唑 (C; Ho CIN; 0; ) 应 为 标示 量 的 93.0%% 一 
107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 至 淡 黄 色 的 栓剂 。 

【鉴别 〗 〈1) 取 本 品 1 粒 , 加 硫酸 溶液 (3 一 100)10ml, 水 
浴 加 热 并 振 播 使 奥 硝 只 溶解 , 放 冷 , 滤 过 , 取 滤 液 , 加 三 硝 基 基 
酚 试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 , 切 成 碎 末 , 称 取 适 量 ( 约 相当 于 奥 硝 只 
0. 1g) ,加 乙醇 20ml, 水 浴 加 热 并 振 播 使 奥 硝 哗 溶 解 , 放 冷 , 滤 
过 , 取 滤 液 用 乙醇 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 奥 硝 唑 20p8g 的 溶 
液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A) 测 定 ,在 230nm 与 
312nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 262nm 的 波长 处 有 最 小 吸 
收 。 


【检查 】 其 他 ”应 符合 栓剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
ED 
【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V DD) 测 定 。 


色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 318nm。 
取 奥 硝 唑 有 关 物 质 检 查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20p1, 注 入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 , 热 降解 产物 2 峰 (相对 保留 时 间 约 为 
0. 56) 与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


奥 硝 唑 注射 液 


测定 法 ” 取 本 品 10 粒 ,精密 称 定 , 切 成 碎 末 ,精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 奥 硝 哗 100mg), 置 200ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 , 水 浴 加 热 并 振 摇 使 奥 硝 唑 溶解 , 放 冷 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 置 冰 浴 中 冷却 1 小 时 ,取出 后 立即 滤 过 ,精密 量 取 放置 至 
室温 的 滤液 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 。 精 密 量 取 20pl1, 注 入 高 效 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 
奥 硝 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 
计算 , 即 得 。 
【类 别 】 
【规格 】 
【贮藏 】 


同 奥 硝 唑 。 
0.5g 
遮光 ,密封 ,在 阴凉 处 保存 。 


奥 硝 唑 注射 液 
Aoxiaozuo Zhusheye 


Ornidazole Injection 


本 品 为 奥 硝 唑 的 灭 菌 水 溶液 。 含 奥 硝 唑 (C1: HoClNs O;) 
应 为 标示 量 的 93.0%~107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 微 黄 绿色 至 淡 黄 绿色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 奥 硝 暴 0. 1g) ,加 硫 
酸 溶液 (3 一 100)5ml 及 三 硝 基 蔡 酚 试 液 2ml, 即 产生 黄色 


过 
误 


(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 , 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 奥 硝 哗 20pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 
测定 ,在 277nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 242nm 的 波长 处 有 
最 小 吸收 。 

【检查 】 pH 值 应 为 2.5~4.0( 附 录 W H)。 

颜色 取 本 品 ,加 水 制 成 每 1ml 中 约 含 奥 硝 唑 50mg 的 
溶液 ,与 黄 绿 色 3 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 
得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 含 量 测定 项 下 的 溶液 作为 供 试 品 溶 液 ; 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 作 为 对 照 溶液 。 照 奥 硝 唑 有 关 物 质 项 下 的 方法 测 
定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 5 信 (0.5%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (1. 0%)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 FE), 每 1mg 奥 硝 
唑 中 内 毒素 的 含量 应 小 于 0. 30EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,采用 薄膜 过 滤 法 ,以 适量 0.1% 蛋 白 肪 水 
溶液 冲洗 , 生 孢 梭 菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 关 互 ) ,应 
符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 
.337 。 
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奥 硝 唑 胶 赛 


【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 318nm。 
取 有 关 物 质 检查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20u1, 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 热 降解 产物 2 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0. 56) 
与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适 量 ,用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 奥 硝 哄 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 
色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 奥 硝 哗 对照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流 
动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 
测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 奥 硝 唑 。 

【规格 】 (1)5ml : 0.25g (2)5ml : 0. 5g 

【贮藏 】 让 光 , 密 闭 , 在 凉 暗 处 保存 。 


(3)10ml : 0. 5g 


奥 硝 唑 胶 圳 
Aoxiaozuo Jiaonang 


Ornidazole Capsules 


本 品 含 奥 硝 唑 CC, Hio CIN; 0; ) 应 为 标示 量 的 93.0% 一 
107.0%。 


【性 状 】 本 品 内 容 物 为 白色 至 微 黄 色 颗 粒 或 粉末 。 
【鉴别 (1) 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相 当 于 奥 硝 哗 


0. 1g) ,加 硫酸 溶液 (3 一 100)5ml, 振 摇 使 奥 硝 唑 溶解 , 滤 过 ,到 
滤液 ,加 三 硝 基 葵 酚 试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀。 

〈2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 * 供 试 铝 溶 液 主 峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 : 

(3) 取 本 品 内 容 物 适量 ,加 :0.1mol/ 工 盐酸 溶液 制 成 每 
lml 中 约 含 奥 硝 唑 20pg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 照 紫 外 -可 见 
分 光 光 度 法 (附录 于 A) 测 定 , 在 277nm 的 波长 处 有 最 大 吸 
收 , 在 242nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 取 含量 测定 项 下 的 溶液 作为 供 试 品 
溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 奥 硝 唑 有 关 物 质 项 下 的 
方法 测定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面积 
的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 (1. 0%)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )， 
以 0. 1mol/L 盐酸 溶液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 50 
转 , 依 法 操作 ,经 30 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 适量 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
奥 硝 叶 15pg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 区 A), 在 
277nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 奥 硝 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 
定 , 加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
15ng 的 溶液 , 同 法 测定 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 
的 80% ,应 符合 规定 。 

*。 338 。 
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其 他 ”应 符合 胶 赛 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 E)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 318nm。 
取 有 关 物 质 检查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20xl, 注 人 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 热 降解 产物 2 峰 (相对 保留 时 间 约 为 0. 56) 
与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ”了 到 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 研 细 , 混合 均匀 ，, 精 
密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 奥 硝 唑 100mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流 
动 相 振 摇 使 奥 硝 肉 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 
续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 精 
密 量 取 20 由 ,注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 硝 只 对 照 
品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 定 其 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 
含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 奥 硝 唑 。 

【规格 了 (1D0.1g (2)0.125g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 


(3)0. 25g 


奥 硝 唑 葡萄 糖 注射 液 
Aoxiaozuo Putaotoang Zhusheye 


Ornidazole and Glucose Injection 


本 品 为 奥 硝 唑 与 葡萄 糖 的 灭 菌 水 溶液 。 含 奥 硝 哗 
(C+ His CIN3O;) 应 为 标示 量 的 93.0% 一 107.0%; 含 葡萄 糖 
(Cs HzOs。H2O) 应 为 标示 基 的 95.0%~105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 浴 明 液体 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 奥 硝 唑 0. 1g) , 置 水 
浴 燕 于 ,残渣 加 硫酸 溶液 (3 一 100)5ml 溶解 后 ,加 三 硝 基 苯酚 
试 液 2ml, 即 产生 黄色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 , 缓 缓 滴 和 人 碱 性 酒石酸 钢 试 液 中 , 即 生 成 氧化 
亚 铀 的 红色 沉淀 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(4) 取 本 品 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 制 成 每 1ml 中 约 
含 奥 硝 唑 20ug 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 
测定 ,在 277nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 242nm 的 波长 处 有 
最 小 吸收 。 

【检查 】 pH 值 应 为 3.0~4.0( 附 录 W H)。 

颜色 取 本 品 ,与 黄 绿色 1 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 
一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

5- 羟 甲 基 糠 醋 ” 取 本 品 作 为 供 试 品 溶液 ;精密 称 取 5- 羟 
甲 基 糠 醛 对 照 品 适 量 ,用 流动 相 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
1l0pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 奥 硝 只 有 关 物 质 项 下 的 
色谱 条 件 试验 ,检测 波长 改 为 284nm。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 
与 对 照 品 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 
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供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 5- 羟 甲 基 糠 醛 保 留 时 间 一 臻 
的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 葡萄 糖 标示 量 的 
0. 02%% 。 

有 关 物 质 ” 取 含量 测定 项 下 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 ; 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 , 作 为 对 照 溶液 。 照 奥 硝 唑 有 关 物 质 项 下 的 方法 测 
定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)、 

重金 属 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 葡萄 糖 3g), 置 水 洽 上 蒸 
发 至 约 20ml, 放 冷 , 加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3.5)2ml 与 水 适量 
使 成 25ml, 依 法 检查 (附录 网 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 得 过 葡 
萄 糖 标示 量 的 百 万 分 之 五 。 

渗透 压 摩尔 浓度 ”应 为 260 一 320mOsmol/kg( 附 录 区 G) 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 下 ) ,每 lml 中 内 
毒素 的 含量 应 小 于 0. 50EU。 

无 菌 ” 取 本 品 ,采用 薄膜 过 滤 法 ,以 适量 0.1%% 蛋 白 肪 水 
溶液 冲洗 , 生 孢 梭 菌 为 阳性 对 照 菌 , 依 法 检查 (附录 并 H) ,应 
符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 奥 硝 唑 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波 长 为 318nm。 
取 有 关 物 质 检查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20 由 ,注入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 热 降解 产 物 2 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0. 56) 
与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 奥 硝 哗 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl, 注 入 液 相 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 奥 确 唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流 
动 相 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 
测定 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

葡萄 糖 ” 取 本 品 , 在 25C 时 ,依法 测定 旋光 度 ( 附 录 
E) ,与 2.0852 相 乘 , 即 得 供 试 量 中 含有 Cs Hz 0:，H2zO 〇 的 重 
量 (g) 。 

【类 别 】 

【规格 】 

【贮藏 】 


同 奥 硝 唑 。 
100ml : 奥 硝 唑 0. 5g 与 葡萄 糖 5. 0g 
遮光 ,密闭 ,在 凉 瞳 处 保存 。 


注射 用 奥 硝 唑 
Zhusheyong Aoxiaozuo 


Ornidazole for Injection 


本 品 为 奥 硝 唑 加 适量 甘露 醇 制 成 的 无 菌 冻 于 品 。 每 瓶 含 
奥 硝 哗 (Cy HioCIN;0O;) 应 为 标示 量 的 93.0 操 一 107.0%% 。 
【性 状 】 本 品 为 白色 朴 松 块 状 物 或 粉末 。 
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注射 用 奥 硝 唑 


【鉴别 】 (1) 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 奥 硝 唑 0. 1g) ,加 硫 
酸 溶液 (3->100)5ml 溶解 后 ,加 三 硝 基 蔡 酚 试 液 2ml, 即 生成 
黄色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 取 本 品 适量 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 制 成 每 1ml 中 约 
含 奥 硝 只 20pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 
测定 ,在 277nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 242nm 的 波长 处 有 
最 小 吸收 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 含 奥 硝 唆 
12. 5mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 W HH) ,pH 值 应 为 2. 3 一 4. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 , 分 别 加 水 制 成 每 
lml 中 含 奥 硝 唑 50mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 
黄 绿色 3 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 
更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 含量 测定 项 下 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 ; 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 1ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 奥 硝 哗 有 关 物 质 项 下 的 方法 测 
定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,单个 杂质 峰 面积 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%%) 。 

水 分 “ 取 本 品 适 量 , 照 水 分 测定 法 (附录 好 M 第 一 法 ) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 3.0%。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 XE), 每 lmg 奥 
硝 唑 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 30EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 采 用 薄膜 过 滤 法 ,以 适量 0.1% 蛋 白 腑 水 
溶液 冲洗 ,以 生 孢 梭 菌 为 阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 和 H)， 
应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ,以 甲醇 -水 (20 : 80) 为 流动 相 , 检 测 波长 为 318nm。 
取 有 关 物 质 检查 项 下 的 系统 适用 性 溶液 20p1, 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 热 降解 产物 2 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0. 56) 
与 奥 硝 唑 峰之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 取 本 品 5 瓶 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 转移 至 
250ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 适量 ， 
用 流动 相 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 奥 硝 唑 0. 1mg 的 溶 
液 ,精密 量 取 20pl1, 注 入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 奥 硝 
唑 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0.1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 奥 硝 唑 。 

【规格 】 0. 25g 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 ,在 凉 暗 处 保存 。 


.339 。 
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蒙 脱 石 
Mengtuoshi 


Montmorillonite 


本 品系 取 天 然 的 膨润土 经 水 洗 加 工 制 成 ,含水 硅 酸 镁 钙 。 
本 品 按 干燥 品 计 算 , 含 二 氧化 硅 (SiO;) 应 为 55.0% ~ 
65.0%, 含 三 氧化 二 铝 (AlsO;) 应 为 12.0%~25.0%。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 或 灰白 色 或 微 黄 色 或 微 红 色 细 
粉 ,加 水 湿润 后 有 类 似 黏土 的 气味 且 颜 色 加 深 。 本 品 在 水 、 稀 
盐酸 或 氢 氧 化 钠 试 液 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 与 氟 化 钙 各 0. 5g, 置 同一 卉 塌 中 ,加 
硫酸 1ml 湿润 ,用 已 加 水 1 滴 的 表面 亚 盖 住 卉 埋 , 如 必要 可 组 
缓 加 热 ,在 水 滴 表 面 有 白色 胶 状 体 生成 。 

《2) 取 本 品 适 量 , 置 于 载 样 架 上 ,将 载 样 架 放 人 干燥 器 ( 含 
饱和 和 氯 化 钠 溶液 ,20C 时 相对 湿度 约 75%) 中 约 12 小 时 后 取 
出 ,将 载 样 架 上 的 样品 压 平 , 照 X 射 线 粉 末 衍 射 法 (附录 区 F) 
测定 ,以 CuK。 为 光源 , 光 管 电压 和 光 管 电流 分 别 为 40kV 和 
40mA, 发 射 狭 锋 、 散 射 犹 锋 和 接受 狭 锋 分 别 设 置 为 二 1 和 
0. 15mm( 或 相当 参数 要 求 ) ,在 衍射 角 (29)2 ~80" 的 范围 内 
扫描 ,记录 衍射 图 谱 。 供 试 品 的 X 射 线 粉末 衍射 图 谱 应 与 对 
照 品 图 谱 中 的 蒙 脱 石 特征 峰 [ 衍 射 角 (20) 分 别 约 为 5.8 、 
19. 8" 和 61. 9 一 致 。 

(3) 本 品 含量 测定 三 氧化 二 铝 项 下 的 溶液 显 铝 盐 的 鉴别 
反应 (附录 亚 ) 。 

【检查 】 酸碱度 取 本 品 约 0.2g, 加 水 20ml, 置 水 浴 上 
加 热 2 一 3 分 钟 后 , 放 冷 , 滤 过 , 取 滤 液 ,依法 测定 (附录 YI 
H) ,pH 值 应 为 5. 0~9.0。 

氧化 物 取 本 品 0.20g, 加 水 25ml 与 硝酸 1 滴 , 者 沸 5 
分 钟 , 滤 过 , 取 滤液 依法 检查 (附录 妞 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 
5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 025%)。 

碳酸 盐 ” 取 本 品 0.2g, 置 试管 中 ,加 水 2ml, 播 匀 ,加 
2mol/L 醋酸 溶液 2ml, 迅速 用 附 有 玻璃 弯 管 的 塞 子 密 塞 ,组 
缓 加 热 ,将 移出 的 气体 导入 氢 氧 化 钙 试 液 中 ,不 得 有 白色 沉淀 
产生 。 

水 中 溶解 物 ” 取 本 品 12.50g, 加 水 100ml 混 匀 , 置 水浴 
上 加 热 15 分 钟 , 放 冷 ,用 水 稀释 至 原 体积 ,以 每 分 钟 3000 转 
的 转速 离心 15 分 钟 , 取 上 清 液 ( 若 不 澄清 ,用 0. 22pm 的 滤 腊 
滤 过 )40ml, 置 预先 在 105 人 C 干燥 至 恒 重 的 燕 发 阵 中 ,在 水 浴 
上 蒸 干 并 在 105"C 干 燥 至 恒 重 ,残留 物 不 得 过 0.7%。 

方 英 石 及 其 他 杂质 ” 取 鉴 别 (2) 项 下 的 供 试 品 , 照 鉴别 
(2) 项 下 的 XX 射线 粉末 衍射 条 件 ,在 入 射 角 (29)15"~35" 的 范 
围 内 以 每 分 钟 1 的 速度 扫描 ,记录 衍射 图 谱 , 以 图谱 的 基线 
为 底线 ,分 别 量 取 蒙 脱 石 特征 峰 (20 约 为 19. 8") . 方 英 石 衍射 
峰 (29 约 为 22.0") 和 其 他 杂质 衍射 峰 的 峰 顶 至 底线 的 高 度 ， 

， 340， 


计算 各 峰 高 相对 于 蒙 脱 石 特征 峰 高 的 比值 。 在 供 试 品 的 入 
射线 粉末 衍射 图 谱 中 , 方 英 石 衍射 峰 的 峰 高 比 不 得 过 50%， 
其 他 杂质 衍射 蜂 的 峰 高 比 不 得 过 70%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 10.0%%( 附 录 人 而 工 ) 。 

粒度 ” 照 粒 度 和 粒度 分 布 测定 法 (附录 攻 正 第 三 法 )( 推 
荐 仪器 :Malvern Mastersizer 2000 或 性 能 相当 的 激光 粒度 分 
析 仪 ), 取 本 品 约 0. 12g, 使 检测 器 遮光 率 在 8 外 一 20%% 范 围 ， 
加 水 800ml, 以 每 分 钟 3000 转 的 转速 搅拌 15 分 钟 或 以 每 分 
钟 3000 转 的 转速 搅拌 ,并 同时 超声 2~3: 分 钟 (超声 功率 
16W ,振幅 3jm) ,依法 检查 , 取 连 续 测量 3 次 的 平均 值 ,应 符 
合 下 表 规 定 。 


d(0. 5) d(0.9) 体积 平均 粒 径 DL4,3] 


8 一 27pm 


6 一 23km 16~50pm 


脱 胀 度 ” 取 本 品 约 5.0g, 置 100ml 具 塞 量 简 中 ,加 水 
90ml, 强力 振 播 , 混 匀 ,放置 10 分 钟 ,其 间 振 摇 数 次 ,用 水 稀释 
至 100ml, 再 颠倒 揪 动 20 次 ,放置 30 分 钟 ,再 颠倒 摇动 20 次 ， 
放置 24 小 时 , 照 膨胀 度 测 定 法 (一 部 附录 信 O) 计 算 , 膨 胀 度 
应 为 2. 0~5.0。 

吸附 力 ” 取 本 品 约 0.20g, 精 密 称 定 , 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ， 
精密 加 入 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8)10ml, 摇 匀 ,再 精密 加 入 硫 
酸 士 的 宁 溶 液 ( 取 硫酸 士 的 宁 约 2g ,精密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 水 适量 ,水 浴 加 热 使 溶解 , 放 冷 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 
即 得 )10ml, 置 37C 水 浴 中 , 振 播 1 小 时 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 
液 10ml, 置 250ml 量 瓶 中 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pPH 6.8) 稀 释 至 
刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 
(pH 6. 8) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 于 
A) ,在 254nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 上 述 硫酸 士 的 宁 溶 
液 适量 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8) 稀 释 制 成 每 Iml 中 含 20pg 的 
溶液 , 同 法 测定 吸光 度 , 按 下 式 计 算 吸 附 力 。 


_ C241 —As) XM XD, 


式 中 ”Ai 为 硫酸 士 的 宁 对 照 溶 液 吸 光度 ，; 
A; 为 供 试 品 溶液 吸光 度 ， 
Ml 为 硫酸 士 的 宁 重 量 ,g; 
MM 为 供 试 品 重量 ,g; 
也 ;为 硫酸 士 的 宁 对 照 溶液 稀释 倍数 
了 :为 供 试 品 溶液 稀释 倍数 。 
每 1g 蒙 脱 石 应 吸附 硫酸 士 的 宁 [L(Cz Hz Ni 0: ):， 
H:SO,，5H:O]0. 35~0, 55g。 
重金 属 ” 取 本 品 4. 0g, 加 醋酸 盐 缓冲 液 (pH 3. 5)4ml 与 
水 46ml, 者 沸 , 放 冷 ,加 水 使 成 50ml, 滤 过 , 取 滤 液 25ml, 依 法 
检查 (附录 妊 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 
砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g, 加 盐酸 5ml 与 水 23ml, 依 法 检查 ( 附 
录 妊 本 第 一 法 ), 应 符合 规定 (0.0002%)。 
微生物 限度 ” 取 本 品 , 照 微生物 限度 检查 法 (附录 并 了 J) 
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试验 ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 三 氧化 二 铝 。 取 本 品 约 1.0g, 精 密 称 定 ， 
置 瓷 亚 中 ,分 别 加 硫酸 6ml 与 硝酸 10ml, 待 作用 完全 ( 约 放置 
1 小 时 ), 置 砂 浴 上 燕 干 , 放 冷 , 加 稀 硫酸 30ml, 煮 沸 ,溶液 用 倾 
演 法 以 热 水 全 部 转移 至 无 灰 滤 纸 上 ,残渣 用 热 水 洗 涤 3 次 , 残 
漆 待 做 二 氧化 硅 含 量 测定 用 ;滤液 合并 ,和 置 100ml 量 瓶 中 , 放 
冷 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ;精密 量 取 20ml, 加 和 氨 试 液 中 和 至 
恰 析 出 沉淀 ,再 滴 加 稀 硫酸 至 沉淀 怡 溶解 ,加 醋酸 -醋酸 铵 组 
冲 液 (pH 6.0) 10ml, 再 精密 加 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 
(0.05mol/L)25ml, 者 沸 3 一 5 分 钟 , 放 冷 ,加 二 甲 酚 橙 指示 液 
lml, 用 锌 滴定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 溶液 自 黄色 和 转变 为 红 
色 , 并 将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 乙 二 胺 四 醋酸 二 
钠 滴定 液 (0. 05mol/L)7 相 当 于 2. 549mg 的 AlO;。 

二 氧化 硅 ” 取 上 述 残 酒 连同 滤纸 置 铂 霸 塌 中 , 先 低温 烘 
干 后 ,再 在 800C 下 炽 灼 2 小 时 , 放 冷 ,精密 称 定 。 再 将 残渣 
用 水 润 湿 ,加 和 氨 氟 酸 7ml( 勿 使 用 玻璃 量 器 ,并 小 心 操作 ) 与 硫 
酸 7 滴 , 燕 干 ,800C 炽 灼 20 分 钟 , 放 冷 ,精密 称 定 , 减 失 的 重 
量 , 即 为 供 试 品 中 含有 Si0; 重量 。 

【类 别 】 消化 道 黏膜 保护 剂 和 止 泻 剂 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 


【制剂 】 (1) 蒙 脱 石 分 散 片 (2) 蒙 脱 石 散 


蒙 脱 石 分 散 片 


Mengtuoshi Fensanpian 


Montmorillonite Dispersible Tablets 


本 品 含 蒙 脱 石 应 为 标示 量 的 82.0%% 一 95.0%, 含 二 氧化 
硅 (SiO,) 不 得 少 于 蒙 脱 石 标示 量 的 50.0% , 含 三 氧化 二 铝 
(Al O: ) 不 得 少 于 蒙 脱 石 标示 量 的 10. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 灰白 色 或 类 白色 片 ,味香 甜 。 

【鉴别 】 取 本 品 适 量 研 细 ,进行 以 下 试验 。 

(1) 取 本 品 细 粉 和 气 化 钙 各 0. 5g, 置 同一 铂 增 塌 内 ,加 硫 
酸 1ml 润 湿 ,用 已 加 水 1 滴 的 表面 亚 盖 住 夫 塌 ,如 必要 可 缓 组 
加 热 ,在 水 滴 表 面 有 白色 胶体 生成 。 

(2) 取 本 品 细 粉 适量 , 置 于 载 样 架 上 ,将 载 样 架 放 入 干燥 
器 ( 含 饱 和 氮 化 钠 溶液 ,20C 时 相对 湿度 约 75%%) 中 约 12 小 
时 后 取出 ,将 载 样 架 上 的 样品 压 平 , 照 X 射线 粉末 衍射 法 ( 附 
录 区 F) 测 定 , 以 CuK。 为 光源 , 光 管 电压 和 光 管 电流 分 别 为 
40kV 和 40mA, 发 射 狭 锋 、 散 射 狭 儿 和 接受 狭 锋 分 别 设 置 为 
1°.1" 和 0.15mm( 或 相当 参数 要 求 ) ,在 衍射 角 (29)2 一 80 的 
范围 内 扫描 ,记录 衍射 图 谱 。 供 试 品 的 X 射 线 粉末 衍射 图 谱 
应 与 对 照 品 图 谱 中 的 蒙 脱 石 特征 峰 [衍射 角 (20) 分 别 约 为 
5.8"、19.8" 和 61. 9"] 一 致 。 

(3) 取 本 品 细 粉 1. 0g, 置 奖 蒸 发 芭 中 ,加 水 10ml 与 硫酸 5ml， 
加 热 至 产生 白 烟 ,冷却 ,缓慢 加 水 20ml, 煮 沸 2 一 3 分 钟 , 滤 过 , 滤 


蒙 脱 石 分 散 片 
液 显 铝 盐 的 鉴别 反应 (附录 亚 )。 
【检查 】 粒度 ” 取 本 品 适量 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 ( 约 相 


当 于 蒙 脱 石 10g) ,加 水 500ml, 振 摇 分 散 后 强烈 搅拌 15 分 钟 
(转速 不 低 于 每 分 钟 5000 转 ) ;将 搅拌 后 的 内 容 物 倾 入 已 用 水 
润 湿 的 药 筛 ( 孔 径 45pm, 预先 在 105 干燥 至 恒 重 ) ,并 用 水 冲 
洗 药 筛 至 洗 液 澄清 ,将 药 筛 上 残留 物 用 洗 瓶 转移 至 已 恒 重 的 霸 
塌 中 ,在 500 一 600C 炽 灼 2 小 时 ,残留 物 重 量 不 得 过 1%。 

吸附 力 ” 取 本 品 10 片 , 研 细 , 精 密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 蒙 
脱 石 0.20g), 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 磷酸 盐 缓 冲 液 
(pH 6. 8)10ml, 振 播 1 小 时 ,精密 加 入 硫酸 士 的 宁 溶液 ( 取 硫 
酸 士 的 宁 约 2g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,水 浴 
加 热 使 溶解 , 放 冷 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 )10ml, 置 
37C 水 浴 中 , 振 摇 1 小时, 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 置 
250ml 量 瓶 中 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (PH 6.8) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 ， 
精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6.8) 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 W A), 在 
254nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 上 述 硫酸 士 的 宁 溶液 适量 ， 
用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 6. 8) 稀 释 制 成 每 lml 中 含 20pg 的 溶 
液 , 同 法 测定 吸光 度 , 按 下 式 计 算 吸 附 力 。 


_ (24 一 A)XM XD, xM, 
吸附 力 (g/g) MXA:! XDiXG 


式 中 4: 为 硫酸 士 的 宁 对 照 溶液 吸光 度 ; 
4: 为 供 试 品 溶液 吸光 度 ; 
AM 为 硫酸 士 的 宁 重 量 ,g; 
AM: 为 供 试 品 重量 ,g; 
Ms 为 平均 片 重 ,g; 
也 :为 硫酸 士 的 宁 对 照 溶液 稀释 倍数 ; 
了 :为 供 试 品 溶液 稀释 倍数 ; 
G 为 标示 量 ,g。 

每 lg 蒙 脱 石 应 吸附 硫酸 士 的 宁 [(Cz Hz NsO:) 
H: SO, » 5H; Oj]0. 35~0. 55g。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 蒙 脱 石 ” 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 
密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 蒙 脱 石 0. 2g) 置 已 恒 重 的 铂 霸 塌 中 ,于 
8007 炽 灼 至 恒 重 ,计算 即 得 。 

二 氧化 硅 ” 取 蒙 脱 石 项 下 细 粉 适量 ( 约 相当 于 蒙 脱 石 
0. 5g) ,精密 称 定 , 置 铂 寺 塌 中 ,加 碳酸 钠 0. 5g 和 碳酸 钾 0. 5g， 
搅 匀 ,缓慢 升温 , 800C 炽 灼 3 小 时 ,冷却 ,分 次 加 入 稀 盐 酸 共 
50ml, 搅 拌 使 残渣 完全 溶解 并 转移 至 250ml 烧杯 中 , 增 吉 用 少 
量 水 分 次 洗涤 , 洗 液 并 人 烧杯 中 ,加 热 蒸 去 约 1/2 体积 的 溶液 
后 , 放 冷 ,加 入 盐酸 20ml 和 2% 明胶 溶液 1ml, 置 60 一 70C 水 浴 
保温 10 分 钟 , 时 时 搅拌 , 趁 热 过 滤 ,并 用 热 水 洗 涤 容 器 ,合并 滤 
液 和 洗 液 待 做 三 氧化 二 铝 含量 测定 用 ;然后 将 滤纸 和 残渣 移 人 
已 炽 灼 至 便 重 的 寺 塌 中 ,800 筷 焕 灼 至 便 重 计算 , 即 得 。 

三 所 化 二 铝 。 取 上 述 滤液 和 洗 液 , 置 250ml 量 瓶 中 ,用 水 
稀释 至 刻度 , 播 匀 ;精密 量 取 50ml, 加 氮 试 液 中 和 至 恰 析 出 鼎 
色 沉淀 ,再 滴 加 稀 盐 酸 至 白色 沉淀 丛 洲 解 , 滤 过 , 取 滤 液 加 要 
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酸 - 醋 酸 钻 缓 冲 液 (pH 6.0)10ml, 再 加 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 
滴定 液 (0. 05molML) 约 25ml, 者 沸 5 分 钟 , 放 冷 , 加 二 甲 酚 
橙 指示 液 1ml, 用 锌 滴定 液 (0.05mol/L) 调 至 溶液 恰 变 为 
红色 ,然后 加 氟 化 钠 0. 4g, 者 沸 2 分 钟 , 放 冷 后 ,用 锌 滴定 
液 (0. 05 mol/L) 滴 定 至 溶液 由 黄色 变 为 红色 ,每 1ml 锌 滴定 
液 (0.05mol/L) 相 当 于 2. 549mg 的 AlO: 。 

【类 别 】 同 蒙 脱 石 。 

【规格 〗 1. 0g 

【贮藏 】 密封 ,在 干燥 处 保存 。 


蒙 脱 石 散 
Mengtuoshi San 


Montmorillonite Powder 


本 品 含 蒙 脱 石 应 为 标示 量 的 95.0% ~105.0%; 含 二 氧 
化 硅 (SiO;) 应 为 蒙 脱 石 标示 量 的 55. 0 只 一 65.0%%，, 含 三 氧化 
二 铝 (AlO: ) 应 为 蒙 脱 石 标示 量 的 12. 0%~25.0%。 

【性 状 】 本 品 为 灰白 色 或 微 黄色 细 粉 ,味香 甜 。 

【鉴别 〈1) 取 本 品 与 所 化 钙 各 0. 5g, 置 同一 夫 塌 中 ,加 
硫酸 1ml 湿润 ,用 已 加 水 1 滴 的 表面 严 盖 住 寺 塌 ,如 必要 可 组 
缓 加 热 ,在 水 滴 表 面 有 和 白色 胶 状 体 生 成 。 

(2) 取 本 品 约 4g, 加 水 50ml, 搅 拌 , 滤 过 , 滤 渣 于 105C 干 
燥 , 取 细 粉 适量 , 置 于 载 样 架 上 ,将 载 样 架 放 入 干燥 器 ( 含 饱 和 
氧化 钠 溶 液 ,20'C 时 相对 湿度 约 75%) 中 约 12 小 时 后 取出 ， 
将 载 样 架 上 的 样品 压 平 , 照 X 射线 粉末 衍射 法 (附录 区 FE7 测 
定 , 以 CuK。 为 光源 , 光 管 电压 和 光 管 电流 分 别 为 40kV 和 
40mA ,发射 狭 缝 、 散 射 狭 颖 和 接受 狭 缝 分别 设置 为 1、1 和 
0. 15 mm( 或 相当 参数 要 求 ) ,在 衍射 角 (20)2 一 80 的 范围 内 
扫 找 ,记录 衍射 图 谱 。 供 试 品 的 X 射线 粉末 衍射 图 谱 应 与 对 
照 品 图 谱 中 的 蒙 脱 石 特征 峰 [ 衍 射 角 (20) 分 别 约 为 5.8 、 
19. 8" 和 61. 9"] 一 致 。 

(3) 本 品 含量 测定 三 氧化 二 铝 项 下 的 溶液 显 铝 盐 的 鉴别 
反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 蒙 脱 石 0. 2g)， 
加 水 20ml, 置 水 浴 寺 加热 2 一 3 分 钟 后 , 放 冷 , 滤 过 , 取 滤 液 ， 
依法 测定 (附录 页 H) ,pH 值 应 为 5.0 一 9.0。 

粒度 ” 取 本 品 10g, 加 水 500ml, 强 烈 搅 拌 15 分 钟 (转速 
不 低 于 每 分 钟 5000 转 ) ,将 搅拌 后 的 内 容 物 倾 人 已 用 水 湿润 
的 药 得 (孔径 45pm, 预 先 在 105C 干 燥 至 人 恒 重 ), 并 用 水 冲洗 
药 第 至 无 混 悬 液 俯 后 ,将 药 第 在 105C 干 燥 3 小 时 , 称 重 。 未 
过 得 颗粒 的 重量 不 得 过 1%。 

方 英 石 及 其 他 杂质 ” 取 鉴 别 (2) 项 下 的 供 试 品 , 照 鉴别 
(2) 项 下 的 X 射线 粉末 衍射 条 件 , 在 衍射 角 (29)15 一 35 的 范 
围 内 以 每 分 钟 1" 的 速度 扫描 ,记录 衍射 图 谱 , 以 图 谱 的 基线 
为 底线 ,分 别 量 取 蒙 脱 石 特征 峰 (20 约 为 19. 8")、 方 英 石 衍射 
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峰 (20 约 为 22.0°) 和 其 他 杂质 衍射 峰 的 峰 顶 至 底线 的 高 度 ， 
计算 各 峰 高 相对 于 蒙 脱 石 特征 峰 高 的 比值 。 在 供 试 品 的 X 
射线 粉末 衍射 图 谱 中 , 方 英 石 衍射 峰 的 峰 高 比 不 得 过 50%， 
其 他 杂质 衍射 峰 的 峰 高 比 不 得 过 70%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 10.0%( 附 录 妊 L)。 

吸附 力 ” 精 密 称 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 蒙 脱 石 0. 20g)， 
置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 磷酸 盐 缓 冲 液 4pH 6.8)10ml, 揪 
匀 ,再 精密 加 入 硫酸 士 的 宁 溶 液 ( 取 硫酸 士 的 宁 约 2g ,精密 称 
定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 ,水 浴 加 热 使 溶解 , 放 冷 ,用 水 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 即 得 )10ml, 置 37 °C 水浴 中 , 振 播 1 小 时 ， 
滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 10ml, 置 250ml 量 瓶 中 ,用 磷酸 盐 缓 冲 
液 (pH 6. 8) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ， 
用 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 6. 8) 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 W A) ,在 254nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ; 另 取 上 述 
硫酸 士 的 宁 溶 液 适 量 ,用 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 6. 8) 稀 释 制 成 每 
lml 中 含 20pg 的 溶液 , 同 法 测定 吸光 度 , 按 下 式 计算 吸附 力 。 


_ (24 一 A)XM XD,xM, 
吸附 力 Cg/g) M, XA'XD, XG 


式 中 ”Ai 为 硫酸 士 的 宁 对 照 溶 液 吸 光度 ，; 
As 为 供 试 品 溶液 吸光 度 ，; 
M, 为 硫酸 士 的 宁 重量 ,g; 
Mi 为 供 试 品 重量 ,g; 
Mi 为 平均 装 量 ,g; 
为 硫酸 士 的 宁 对 照 溶 液 稀释 倍数 ; 
D: 为 供 试 品 溶液 稀释 倍数 ; 
C 为 标示 量 ,g。 

每 lg 蒙 脱 石 应 吸附 硫酸 士 的 宁 LCCz Hz N; 0; )，。， 
H: SO, + 5H; 010. 35~0. 55g。 

其 他 ”应 符合 散剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I P)。 

【含量 测定 】 蒙 脱 石 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 
均匀 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 蒙 脱 石 0. 4g8), 置 预先 经 105%C 
干燥 至 恒 重 的 离心 管 中 , 加 50% 乙 醇 30ml, 搅 拌 均匀 后 ,离心 
《每 分 钟 3000 转 ) 约 15 分 钟 , 弃 去 上 清 液 , 再 加 50% 乙 醇 
30ml, 搅拌 ,离心 , 弃 去 上 清 液 , 取 沉淀 在 105C 干 燥 至 恒 重 ， 
即 得 供 试 品 中 所 含 蒙 脱 石 的 重量 ,计算 , 即 得 。 

三 氧化 二 银 ” 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 蒙 脱 石 1. 0g) ,精密 
称 定 , 置 瓷 亚 中 ,分 别 加 硫酸 6ml 与 硝酸 10ml, 待 作用 完全 
( 约 放置 1 小 时 ), 置 砂 浴 上 燕 干 , 放 冷 ,加 稀 硫 酸 30ml, 煮沸， 
溶液 用 倾 海 法 以 热 水 全 部 转移 至 无 灰 滤 纸 上 ,残渣 用 热 水 洗 
涤 3 次 ,残渣 待 做 二 氧化 硅 含 量 测定 用 ;滤液 合并 , 置 100ml 
量 瓶 中 , 放 冷 ,用 水 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ;精密 量 取 20ml, 加 氨 试 
液 中 和 至 恰 析 出 沉淀 ,再 滴 加 稀 硫 酸 至 沉淀 恰 溶解 ,加 醋酸 - 
醋酸 匀 缓 冲 液 (pH 6. 0)10ml, 再 精密 加 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 
定 液 (0. 05mol/L?25ml, 煮 沸 3 一 5 分 钟 , 放 冷 ,加 二 甲 酚 柳 指 
示 液 1ml, 用 锌 滴定 液 (0. 05mol/1L) 滴 定 至 溶液 自 黄色 转变 为 
红色 ,并 将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 乙 二 胺 四 醋酸 
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羧 革 西 林 钠 


二 钠 滴 定 液 (0. 05mol/L) 相 当 于 2. 549meg 的 Ab O: 。 

二 所 化 硅 ” 取 上 述 残 酒 连同 滤纸 置 铂 寺 塌 中 , 先 低温 烘 
于 后 ,再 在 800C 下 炊 灼 2 小 时 , 放 冷 ,精密 称 定 。 再 将 残渣 
用 水 润 湿 , 加 氢 氟 酸 7ml( 勿 使 用 玻璃 量 器 ,并 小 心 操作 ) 与 硫 
酸 7 滴 , 蒸 干 ,800C 炽 灼 20 分 钟 , 放 冷 ,精密 称 定 , 减 失 的 重 
量 , 即 为 供 试 品 中 含有 SiO; 重量 。 

【类 别 】 同 蒙 脱 石 。 

【规格 】 每 袋 含 蒙 脱 石 3g 

【贮藏 】 密封 ,在 干燥 处 保存 。 


羧 革 西林 钠 
Suobianxilinna 


Carbenicillin Sodium 


Ci Hise Ns Nas OsS 422. 36 

本 品 为 (2S,5R,6R)-6[CCRS)-2- 送 基 - 茶 乙酰 基 j 氨 基 ]- 
3,3- 二 甲 基 -7- 氧 代 -4- 硫 杂 -1- 氮 杂 双 环 [3. 2.0j 庚 烷 -2- 甲 酸 二 
钠 盐 。 按 无 水 物 计算 , 含 送 共 西林 CCi: His N; OsS) 不 得 少 于 
82. 4%。 

【性 状 了 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 , 极 具 引 湿性 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 甲醇 或 冰 醋 酸 中 溶解 ,在 乙醚 中 
不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WE), 比 旋 度 为 
十 182" 至 十 196"。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 约 20mg, 加 水 5ml 溶解 后 ,加 碱 性 酒 
石 酸 铜 试 液 0. 5ml, 即 显 紫 色 。 

(2) 本 品 的 红外 光 上 吸收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 529 
图 ) 一 致 。 

(3) 本 品 显 钠 盐 鉴别 (1) 的 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 酸碱度 取 本 品 , 加 水 制 成 每 Iml 中 含 20mg 
的 溶液 ,依法 测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 6. 0~7. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 份 ,各 0.6g, 分 别 加 水 
10ml 使 溶解 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 
〈 附 录 区 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 3 号 
标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ?比较 , 均 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 溶剂 ( 取 磷 酸 二 氢 
钠 7. 8g, 加 水 溶解 并 稀释 至 900ml, 用 lmol/L 氢 氧 化 钠 溶液 
调节 pH 值 至 6.4, 用 水 稀释 成 1000ml) 溶 解 并 定量 稀释 制 成 
每 1ml 中 约 含 羧 茶 西 林 3mg 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 青 


去 素 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 上 述 溶 剂 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 28p8g 的 溶液 作为 对 照 品 溶液 ;精密 量 取 对 照 品 
溶液 1ml, 用 上 述 溶剂 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 2. 8pg 的 
溶液 ,作为 灵敏 度 溶液 。 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 ， 
用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 以 0. 1mol/L 磷酸 二 氢 
钠 溶液 (用 lmol/L 磷酸 溶液 或 1mol/L 氧 氧化 钠 溶 液 调节 
pH 值 至 4.3)- 乙 且 (92 : 8) 为 流动 相 A; 以 0.1mol/L 磷酸 二 
氧 钠 溶液 (用 1mol/L 磷酸 溶液 或 1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 
pH 值 至 4. 3)- 乙 有 哺 (60 : 40) 为 流动 相 Bi; 检 测 波长 为 230nm; 
流速 为 每 分 钟 1. 0ml。 先 以 流动 相 A 等 度 洗 脱 , 待 羧 茶 西 林 
峰 洗 脱 完毕 后 立即 按 下 表 进 行 线性 梯度 洗 脱 ,法 革 西林 蜂 的 
保留 时 间 约 为 20 分 钟 ,与 相 邻 杂质 蜂 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 
取 灵 敏 度 溶液 201l 注入 液 相 色谱 仪 , 主 成 分 峰 高 的 信 噪 比 应 
大 于 5 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色 谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ， 
按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,青霉素 不 得 过 5.0%% ,其 他 单个 杂质 
不 得 过 3.0% ,其 他 各 杂质 之 和 不 得 过 6.0%, 供 试 品 溶液 色 
谱 图 中 任何 小 于 灵敏 度 溶液 主峰 面积 的 峰 忽 略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0 100 0 
30 0 100 
45 0 100 
60 100 0 
70 100 0 


着 茶 西 林 聚 合 物 ” 照 分 子 排 阻 色谱 法 (附录 V H) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 葡 聚 糖 凝 胶 G-10(40 一 
120um) 为 填充 剂 ,玻璃 柱 内 径 1.0 一 1.6cm, 柱 高 度 30 一 
40cm。 以 pH 8.0 磷酸 盐 缓 冲 液 L0.05moLL 磷酸 氢 二 钠 溶 
液 -0. 05molL 磷酸 二 氢 钠 溶液 (95 : 5)] 为 流动 相 A, 以 水 为 
流动 相 B, 流 速 约 为 每 分 钟 1.5ml, 检测 波 长 为 254nm。 取 
0. lmg/ml 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶液 100~ 一 200 岂 ,注入 液 相 色谱 
仪 ,分 别 以 流动 相 A、B 进行 测定 ,记录 色谱 图 。 理 论 板 数 按 
蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 计 算 均 不 低 于 400, 拖 尾 因子 均 应 小 于 
2.0。 在 两 种 流动 相 系 统 中 蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 的 保留 时 间 比 
值 应 在 0. 93 一 1. 07 之 间 ,对 照 溶液 主峰 与 供 试 品 溶液 中 聚合 
物 峰 与 相应 色谱 系统 中 蓝 色 葡 聚 糖 2000 峰 的 保留 时 间 的 比 
值 均 应 在 0. 93 一 1. 07 之 间 。 称 取 本 品 约 0.2g, 置 10ml 量 瓶 
中 ,加 水 4ml 使 溶解 后 ,加 0.2mg/ml 的 蓝 色 葡 聚 糖 2000 溶 
液 5ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 播 名。 取 100~200pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,用 流动 相 A 进行 测定 ,记录 色谱 图 。 高 聚 体 的 峰 高 与 单 
体 与 高 聚 体 之 间 的 谷 高 比 应 大 于 2.0。 另 以 流动 相 B 为 流动 
相 ,精密 量 取 对 照 溶液 100 一 200ml, 连续 进 样 5 次 , 峰 面 积 的 
相对 标准 偏差 应 不 大 于 5.0% 。 

对 照 溶液 的 制备 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 水 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 羧 某 西 林 30yg 的 溶液 。 

.343。 
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注射 用 羧 某 西林 钠 


测定 法 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 羧 葵 西林 0.2g), 精 密 称 
定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 立 即 精密 
量 取 100~200pl 注 和 人 液 相 色谱 仪 ,以 流动 相 A 为 流动 相 进行 
测定 ,记录 色谱 图 。 另 精密 量 取 对 照 溶液 100~200pl 注入 液 
相 色 谱 仪 ,以 流动 相 B 为 流动 相 进 行 测定 ,记录 色谱 图 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 , 含 羧 革 西林 聚合 物 以 羧 茶 西林 计 不 得 过 
二 2 

残留 溶剂 ”乙酸 乙 酯 与 丙酮 取 本 品 适 量 , 精 密 称 定 ,加 
水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 40mg 的 溶液 ,作为 供 
试 品 溶液 。 另 取 乙 酸 乙 酯 和 丙酮 适量 ,精密 称 定 , 用 水 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 分 别 约 含 50ng 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 
残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P) 测 定 ,以 6% 氰 丙 基 茶 基 -94% 二 
甲 基 硅 氧 烧 (或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 管 柱 为 色谱 柱 ; 柱 
温 为 45C; 进 样 口 温度 为 150 ;检测 器 温度 为 250'C ; 取 对 
照 品 溶液 lpl 注 入 气相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 各 主峰 之 间 的 
分 离 度 均 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
1pl, 分 别 注 入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计 
算 , 均 应 符合 规定 。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 锦 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 5. 0%。 

可 见 异 物 取 本 品 5 份 ,每 份 各 2.0g, 分 别 加 微粒 检查 
用 水 制 成 每 1ml 中 含 0. 1g 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 H), 应 
符合 规定 。 

不 溶性 微粒 取 本 品 3 份 ,分 别 加 微粒 检查 用 水 制 成 每 
lml 中 含 50mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 C), 每 1g 样品 中 ， 
含 10pm 及 1l0pm 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 
25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

热 原 取 本 品 , 加 灭 菌 注射 用 水 制 成 每 1ml 中 含 羧 茶 西 
林 100mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 针 D) ,剂量 按 家 免 体 重 每 
lkg 注射 1ml, 上 应 符合 规定 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 0.9%% 无 菌 毛 化 钠 溶液 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 凌 茶 西林 40mg 的 供 试 液 , 经 薄膜 过 滤 法 处 理 ， 
用 0.1% 蛋 白 腑 缓冲 液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 500ml) ,以 大 肠 
埃 希 菌 为 阳性 对 照 菌 ,每 管 培养 基 中 加 入 不 少 于 200 万 单位 
的 青霉素 酶 1ml, 依 法 检查 (附录 XH) ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 取 本 品 0.5g, 精 密 称 定 , 加 新 沸 过 并 用 
0. 01mol/L 氧气 化 钠 溶液 中 和 至 对 酚 栈 指示 液 刚 显 红 色 的 
水 20ml 使 溶解 ,再 用 0. 01mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 中 和 后 , 精 
密 加 入 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L)25ml, 摇 匀 , 置 沸水 浴 中 
加 热 20 分 钟 ,注意 避免 吸收 空气 中 的 二 氧化 碳 , 放 冷 ,加 酚 酝 
指示 液 1~2 滴 ,用 盐酸 滴定 液 (0. 1ImolL) 滴 定 , 并 将 滴定 的 
结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 氨 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 
相当 于 42.24mg 的 羧 革 西林 钠 (Cr His N: Nas Os S) 
(Ci His N; NazOsS : Ci His Ni OeS=1 : 0.8959) 。 

【类 别 】 8 内 酰胺 类 抗生素 ,青霉素 类 。 

【贮藏 】 严 封 , 关 光 , 冷 处 (2 一 10C ) 保 存 。 

【制剂 】 注射 用 羧 葵 西 林 钠 

。， 344 。 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


注射 用 羧基 西林 钠 
Zhusheyong Suobianxilinna 


Carbenicillin Sodium for Injection 


本 品 为 羧 茶 西 林 钠 的 无 菌 粉 末 。 按 无 水 物 计 算 , 含 羧 芥 
西林 (Cu His N;OsS) 不 得 少 于 82.4%%; 按 平均 装 量 计算 , 含 羧 
某 西 林 (Ciz His N; OsS) 应 为 标示 量 的 90.0%~110.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 。 

【鉴别 】 取 本 品 , 照 其 荣 西 林 钠 项 下 的 鉴别 (1)、(3) 项 试 
验 , 显 相 同 的 结果 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 瓶 ,分 别 按 标 
示 量 加 水 制 成 每 lml 中 含 50mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 
显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比较 , 均 不 得 更 浓 ;如 
显 色 ,与 黄色 或 黄 绿色 4 号 标准 比 色 液 ( 附 录 芝 A 第 一 法 ) 比 
较 , 均 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,精密 称 取 适 量 , 照 
送 茶 西林 钠 项 下 的 方法 测定 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 ,青霉素 不 得 过 7.0%, 其 他 单个 
杂质 不 得 过 5.0% ,其 他 各 杂质 之 和 不 得 过 8.0%。 

凑 荣 西林 聚合 物 ” 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,精密 称 取 
适量 , 照 鞍 荣 西 林 钠 项 下 的 方法 测定 , 含 凌 荣 西林 聚合 物 不 得 
过 1.5%。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 3 瓶 ,分 别 按 标示 量 加 微粒 检查 用 
水 制 成 每 Iml 中 含 50mg 的 溶液 ,依法 检查 (附录 区 C) ,标示 
量 为 1. 0g 以 下 的 ,折算 为 每 1. 0g 样品 中 含 10pm 及 10pm 以 
上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 及 25pm 以 上 的 微粒 不 得 
过 600 粒 。 标 示 量 为 1.0g 以 上 (包括 1. 0g) 的 ,每 个 供 试 品 
容器 中 含 10pm 及 10pm 以 上 的 微粒 不 得 过 6000 粒 , 含 25pm 
及 25um 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

酸碱度 水分. 热 原 与 无 菌 ” 照 羧 茶 西 林 钠 项 下 的 方法 检 
查 , 均 应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,精密 称 取 适 量 ， 
照 凌 某 西 林 钠 项 下 的 方法 测定 。 每 lml 毛 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 42. 24mg 的 其 芝 西林 钠 《Cis Hie N; Nas Os S) 
(Cy Hi Ns Nas OS : C11 His N; Os S=1 : 0. 8959)。 

【类 别 】 同 羧 茶 西 林 钠 。 

【规格 】 按 CHszOsS 计 (1)0.5g (2)1.0g (3)2.0g 

【贮藏 】 严 封 , 滤 光 , 冷 处 (2 一 10C ) 保 存 。 
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醋酸 去 所 加 压 素 
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本 品系 合成 的 环 状 九 肽 ,为 殊 基 丙 酰 -L- 酪 氨 酰 -L- 茶 丙 
氨 酰 -L- 谷 氨 酰 氨 酰 -L- 天 冬 酰 氨 酰 -L- 半 胱 氨 酰 -L- 且 氨 酰 -D- 
精 氨 酰 -L- 甘 氨 酰 胺 醋酸 盐 (1->6- 二 硫 环 ) 。 按 无 水 .无 醋酸 
物 计算 , 含 去 氨 加 压 素 (Cue Heos Ni4 O12 Sz) 应 为 95.0% 一 
105.0% 。 

【性 状 了 本 品 为 白色 或 类 白色 蕉 松 粉 末 。 

本 品 在 水 、 乙 醇和 冰 醋 酸 溶液 (1-~100) 中 溶解 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,用 冰 醋 酸 溶液 (1-~100) 定 量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 2mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 YI E)， 
按 无 水 与 无 醋酸 物 计 算 , 比 旋 度 应 为 一 72. 0" 至 一 82.0"。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 1mg, 加 水 1ml 溶解 ,加 双 缩 脲 试 
剂 ( 取 硫 酸 铜 0.15g, 加 酒石酸 钾 钠 0. 6g, 加 水 50ml, 搅 拌 下 
加 入 10% 氧 氧化 钠 溶 液 30ml, 加 水 至 100ml) lml, 即 显 蓝 
紫色 。 

(2) 取 本 品 约 1mg, 加 水 lml 溶解 ,加 三 氧化 铁 试 液 数 滴 ， 
加 热 煮 沸 ,溶液 呈 深 红色 , 趁 热 加 入 稀 盐 酸 数 滴 , 红 色 即 消 失 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 


(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 附 
录 N C)。 
【检查 】 氨基 酸 比值 取 本 品 10mg, 置 硬 质 安 诅 瓶 中 ， 


加 6mol/L 盐酸 溶液 3ml, 充 氮 后 封口 , 置 110C 水 解 20 小 时 ， 
冷却 ,启封 ,蒸发 近 干 ,加 水 适量 使 溶解 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 
取 酷 氨 酸 . 葵 丙 氨 酸 、 谷 氨 酸 .天 冬 氨 酸 、 胱 氨 酸 、 彩 氨 酸 、 精 氨 
酸 及 甘氨酸 对 照 品 , 制 成 与 供 试 品 中 各 氨基 酸 相当 的 浓度 , 作 
为 对 照 品 溶液 。 照 适宜 的 氨基 酸 分 析 方 法 测定 。 以 茶 丙 毛 
酸 . 谷 氮 酸 、 天 冬 氮 酸 .月 氨 酸 、 精 氨 酸 及 甘 氮 酸 的 总 摩尔 数 的 
六 分 之 一 作为 1, 计算 各 氨基 酸 的 相对 比值 ,天 冬 氮 酸 、 谷 氨 
酸 、 月 氨 酸 、 甘 氮 酸 、 精 氨 酸 、 茶 丙 氮 酸 均 应 为 0.95 一 1. 05, 酷 
氨 酸 应 为 0.70 一 1. 05, 半 胱 氨 酸 应 为 0.30 一 1. 05。 

酸度 ” 取 本 品 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 2. 5mg 
的 溶液 ,依法 测定 (附录 VW H) ,pH 值 应 为 5.0 一 7. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 2. 5mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 。 

醋酸 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 稀释 液 [流动 相 A- 甲 醇 
(95 : 5) ] 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 2mg 的 溶液 ,作为 
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醋酸 去 氨 加 压 素 


供 试 品 溶液 。 另 取 醋 酸 钠 对 照 品 适 量 , 照 合 成 多 肽 中 的 醋酸 
测定 法 (附录 如 N) 测 定 , 含 醋酸 应 为 3.0%% 一 8. 0%% 。 
有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 0.5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 
lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
和 A 为 磷酸 盐 溶液 (了 到 0.067mol/L 磷酸 氢 
二 钠 与 0.067moLl/L 磷酸 二 氧 钾 等 体积 混合 ,调节 pH 值 至 
7.0) ,流动 相 B 为 乙 有 哺 , 按 下 表 进 行 梯度 洗 脱 ;检测 波长 为 
220nm。 取 会 量 测定 项 下 系统 适用 性 溶液 50p1, 注 入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ,杂质 A 相对 保留 时 间 约 为 0.9, 缩 宫 素 相 
对 保留 时 间 约 为 1. 1, 杂 质 A 峰 、 去 氨 加 压 素 峰 和 缩 宫 素 峰之 
间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶液 50 岂 注入 液 相 色谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 
15%% 一 25%% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 50pl 分 别 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 
杂质 A, 其 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 
(0. 5%) ,其 他 单个 杂质 的 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
的 0.5 倍 (0.5%%), 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 的 1.5 倍 (1.5%%) , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶 
液 主 峰 面 积 0. 05 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0 88 12 
4 88 12 
18 79 21 
35 74 26 
40 88 12 
50 88 12 
残留 溶剂 乙醚 与 乙 且 取 本 品 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 


顶 空 瓶 中 ,精密 加 水 1ml 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 
称 取 乙 醚 和 乙 哺 各 适量 ,加 50% 二 甲 基 亚 砚 5ml 溶解 后 ,用 
水 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 乙醚 0. 5mg 和 乙 且 0. 041mg 
的 混合 溶液 ,精密 量 取 lml, 置 顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶 
液 。 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 更 了 第 一 法 ) 测 定 , 以 6% 氰 丙 
基 茶 基 -94% 二 甲 基 聚 硅 氧 烧 ( 或 极 性 相近 ) 为 固定 液 的 毛细 
管 柱 为 色谱 柱 ; 柱 温 为 60C ; 进 样 口 温 度 为 200C ;检测 器 温 
度 为 250%C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 85C ;平衡 时 间 为 40 分 钟 。 
取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 , 乙醚 峰 与 乙 且 峰 之 间 的 分 离 度 应 符 
合 要 求 。 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 , 记 录 色 
谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 均 应 符合 规定 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 弄 M 第 一 法 B) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 6.0%。 
细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 江 EE), 每 1mg 中 
含 内 毒素 的 量 应 小 于 500EU。 
【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 
。34S 。 
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色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ; 以 磷酸 盐 溶液 ( 取 0.067mol/L 磷酸 氧 二 钠 与 
0.067mol/L 磷酸 二 氧 钾 等 体积 混合 ,调节 pH 值 至 7.0)- 乙 
有 睛 (80 : 20) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 220nm。 取 去 氨 加 压 素 、 杂 
质 A 与 缩 宫 素 对 照 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 各 
约 含 20pg 的 混合 溶液 ,作为 系统 适用 性 溶液 。 杂 质 A 峰 、 去 
氨 加 压 素 峰 和 缩 宫 素 峰 之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 ;理论 板 
数 按 去 氨 加 压 素 峰 计 算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,精密 量 取 50pl 注 人 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 醋 酸 去 氨 加 压 素 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 
按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 多 肽 类 药物 。 

【贮藏 〗 遮光 ,密封 ,在 2~8 必 处 保存 。 

【制剂 了 醋酸 去 氨 加 压 素 注射 液 


杂质 A: 


Mpr-Tyr-Phe-Glu-Asn-Cys-Pro-D-Arg-Gly-NH2 ，HaC-CO2H 


Css Hes NaOus 52 » xC Hs O>, 1070 
琉 基 丙 酰 -LI- 酷 氨 酰 -I- 某 丙 氨 酰 -1- 谷 氨 酰 -二 -天 冬 酰 氨 
酰 -1L- 半 胱 氨 酰 -二 有 睛 氨 酝 -D- 精 氨 酰 -LI- 甘 氨 酰 胺 醋酸 盐 (1 一 
6- 二 硫 环 ) 


醋酸 去 氨 加 压 素 注 射 液 
Cusuan Qu’anjiayasu Zhusheye 


Desmopressin Acetate Injection 


本 品 为 醋酸 去 氨 加 压 素 与 氯 化 钠 制 成 的 灭 菌 水 溶液 。 含 
去 氨 加 压 素 (Cue He Ni Ow S ) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 
110.0% 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 


【检查 】 酸度 ” 取 本 品 , 依 法 测定 (附录 VW 了 ) ,pH 值 应 
为 3. 5~5. 0。 
有 关 物 质 ” 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 ,用 十 八 


烷 基 硅烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 ; 流动 相 A 为 磷酸 盐 溶 液 ( 取 

0. 067molL 磷酸 氧 二 钠 与 0.067mol/L 磷酸 二 氢 钾 等 体积 混 

合 , 调 节 pH 值 至 7.0) ,流动 相 了 为 乙 有 睛 , 按 下 表 进 行 梯度 洗 

脱 ; 检 测 波长 为 220nm。 取 含量 测定 项 下 系统 适用 性 溶液 

50pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,杂质 A 相对 保留 时 间 为 

0. 9, 缩 宫 素 相 对 保留 时 间 为 1. 1, 杂 质 A 峰 ,去 氨 加 压 素 峰 和 
。346 。 


缩 富 素 峰 之 间 的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 取 本 品 作 为 供 试 品 溶 
液 ,精密 量 取 100p1, 注 入 液 相 色谱 仪 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
如 有 杂质 A, 其 峰 面积 不 得 大 于 总 峰 面积 的 1.0% ,其 他 单个 
杂质 的 峰 面积 不 得 大 于 总 峰 面积 的 1.0%, 各 杂质 峰 面积 的 
和 不 得 大 于 总 峰 面 积 的 2.0%。 供 试 品 溶 液 色 谱 图 中 任何 小 
于 总 峰 面积 0.05% 的 峰 忽 上 略 不 计 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 B(%) 
0 88 12 
4 88 12 
18 79 21 
35 74 26 
40 88 12 
50 88 12 


氮 化 钠 ”精密 量 取 本 品 lml, 加 水 40ml, 照 电位 滴定 法 
(附录 姬 A), 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 , 并 将 滴定 结 
果 用 空白 试验 校正 。 每 1ml 硝酸 银 滴 定 液 (0. lmol/L) 相 当 
于 5.844mg 的 氯 化 钠 。 每 lml 中 含 氯 化 钠 应 为 8.1 ~ 
9. 9mg。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 E) ,每 1y8g 去 氨 
加 压 素 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 5EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 经 注 膜 过 滤 法 处 理 ,用 0.1%% 无 菌 蛋白 肛 
水 溶液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 100ml) ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 并 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 取 装 量 项 下 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 
取 100pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 , 照 醋酸 去 氮 加 压 索 含量 测定 项 下 
的 方法 测定 , 即 得 。 


【类 别 】 同 醋酸 去 氨 加 压 素 。 

【规格 〗】 按 Gss He NosS 计 (1)1ml : 4pg 
(2)1ml : 15kg 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 2 一 8C 处 保存 。 


醋酸 曲 普 瑞 林 
Cusuan Qupuruilin 


Triptorelin Acetate 


H 


ON 
LE His-Trp-Ser-Tyr-D-Trp-Leu-Arg-Pro-Gly-NH, 
H 


Cu Ha Nis O13 »* xC2 HO; (x=1.5~2.5) 1311.46 。z60.02 
本 品 为 5- 氧 代 腑 氨 酰 -L- 组 氨 酰 -L- 色 氨 酰 -L- 丝 氮 酰 -L- 
酪 毛 酰 -D- 色 氨 酰 -L- 亮 氨 酰 -L- 精 氨 酰 -L- 肥 氨 酰 -L- 甘 氨 醚 胺 
醋酸 盐 。 按 无 水 .无 醋酸 物 计 算 , 含 Co Ha Nis Ois 应 为 97.0%~ 
103.0%。 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 和 集体 制作 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


醋酸 曲 普 瑞 林 注 射 液 


【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 或 疏松 块 状 物 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 甲醇 乙醇 中 微 溶 ,在 乙醚 中 几乎 
不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 1% 醋酸 溶 液 溶 解 并 
定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 
E) , 按 无 水 .无 醋酸 物 计算 , 比 旋 度 为 一 66. 0" 至 一 72. 0°。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 1mg, 加 水 1ml 使 溶解 ,加 双 缩 腺 
试 液 ( 取 硫酸 铜 0. 15g, 加 酒石酸 钾 钠 0. 6g, 加 水 50ml, 搅 拌 
下 加 入 10% 氨 氧化 钠 溶 液 30ml, 加 水 至 100ml 即 得 ) lml, 即 
显 蓝 紫色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 附 
录 N C) 。 

【检查 】 酸度 取 本 品 10mg, 加 水 10ml 溶解 ,依法 测定 
(附录 WY HH) ,pH 值 应 为 5.0 一 6. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 ” 取 本 品 10mg, 加 水 10ml 溶解 , 溶 
液 应 澄清 无 色 。 

氨基 酸 组 成 ” 取 本 品 5mg, 置 硬 质 安 阁 瓶 中 ,加 6mol/L 
盐酸 溶液 5ml, 充 氮 后 封口 ,于 110C 下 反应 24 小 时 ,冷却 , 启 
封 , 水 浴 燕 发 至 近 干 ,加 水 溶解 至 适当 浓度 ,作为 供 试 品 溶液 ; 
另 取 甘氨酸 .组 氨 酸 、 精 氨 酸 . 酷 氨 酸 、 亮 氨 酸 、 且 氨 酸 、 谷 氨 酸 
及 丝氨酸 各 对 照 品 , 制 成 与 供 试 品 中 各 氨基 酸 浓度 相当 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 适宜 的 氨基 酸 分 析 方 法 测定 。 以 各 
氨基 酸 总 摩尔 数 的 八 分 之 一 作为 1, 计 算 各 氨基 酸 的 相对 比 
值 ,甘氨酸 .组 氨 酸 、 精 氨 酸 、 栈 氨 酸 、 亮 氮 酸 、 且 氨 酸 、 谷 氨 酸 
均 应 为 0.9 一 1. 1, 丝 氨 酸 应 为 0.85 一 1. 1。 

醋酸 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 。 另 取 醋 酸 钠 适 量 , 精 
密 称 定 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 醋酸 80pg 的 溶液 ， 
作为 对 照 品 溶液 。 照 合成 多 上 肽 中 的 醋酸 测定 法 (附录 WN) 
测定 ,或 照 离子 色谱 法 (附录 V J) 试 验 ,用 合适 的 阴离子 交换 
柱 , 以 含 ImmolL 碳酸 氢 钠 和 3. 2mmolML 碳酸 钠 的 混合 液 
为 淋 洗 液 ,流速 为 每 分 钟 Iml, 以 电导 检测 器 进行 测定 。 精 密 
量 取 上 述 两 种 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 含 醋酸 不 得 过 8. 0%。 

残留 溶剂 ” 乙 哺 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 曲 普 瑞 林 100mg 的 溶液 ,精密 量 取 1ml, 置 
顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 乙 有 睛 适量 ,精密 称 定 ， 
用 水 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 41pg 的 溶液 ,精密 量 取 lml， 
置顶 空 瓶 中 ,密封 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 ( 附 
录 妖 了 第 一 法 ) 试 验 。 以 来 乙 二 醇 20M( 或 极 性 相近 ) 为 固定 
液 ; 柱 温 为 60'C ; 进 样 口 温度 为 200%C ;检测 温度 为 250C ; 顶 
空 瓶 平衡 温度 为 85'C ,平衡 时 间 40 分 钟 , 取 供 试 品 溶液 与 对 
照 品 溶液 分 别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 
算 ,应 符合 规定 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 


含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 
量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 
色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pnl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 
度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 10% ~20% ,再 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 20pl 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 
分 色谱 峰 保留 时 间 的 2.5 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 
(0. 5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 
倍 (2.0%)。 

水 分 取 本 品 适量 , 照 水 分 测定 法 (附录 妞 M 第 一 法 B) 
测定 ,含水 分 不 得 过 7. 0%。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 在 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 05mol/L 磷酸 溶液 (用 三 乙 胺 调节 pH 值 至 
3. 0)- 乙 且 (73 : 27) 为 流动 相 , 流 速 为 每 分 钟 1. 0ml, 检 测 波长 
为 210nm。 取 杂质 A 对 照 品 与 醋酸 曲 普 瑞 林 对 照 品 适量 ,加 
水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 分 别 含 0. 1mg 的 混合 溶液 , 取 
20ul 注 和 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ,理论 板 数 按 曲 普 瑞 林 峰 
计算 不 低 于 3000。 杂 质 A 峰 与 醋酸 曲 普 瑞 林峰 的 分 离 度 应 
符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 适 量 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 0. lmg 的 溶液 ,精密 量 取 20ml 注入 液 相 色谱 仪 , 记 
录 色 谱 图 。 另 取 醋 酸 曲 普 瑞 林 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 促 性 腺 素 释 放 素 (GnRH) 类 药 。 

【贮藏 ” 氮 光 ,2~8C 保 存 。 

【制剂 】 醋酸 曲 普 瑞 林 注射 液 


杂质 A: PyrHis-Trp-Ser-TyrD-Trp-Leu-Arg-Pro-Gly- 
OH 
中 文 名 : 曲 普 瑞 林 游 离 酸 


醋酸 曲 普 瑞 林 注 射 液 
Cusuan Qupuruilin Zhusheye 


Triptorelin Acetate Injection 


本 品 为 醋酸 曲 普 瑞 林 的 除 菌 水 溶液 。 含 曲 普 瑞 林 
(Css Hsz NisOus ) 应 为 标示 量 的 95.0% 一 105.0% 。 本 品 用 和 毛 
化 钠 调节 等 渗 。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 浴 明 液 体 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 显 钠 盐 、 氯 化物 的 鉴别 反应 (附录 亚 )。 
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注射 用 磷酸 川 营 嗪 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


【检查 】 pH 值 应 为 4.0~5.0( 附 录 W H)。 

有 关 物 质 取 本 品 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 ,作为 对 照 溶液 。 照 醋酸 曲 普 
瑞 林 有 关 物 质 项 下 的 方法 检查 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 
(0.5%%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 
倍 (2.0% ) 。 

渗透 压 摩 尔 浓 度 
G) 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 头 E), 每 1mg 曲 
普 瑞 林 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 40EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 经 薄膜 过 滤 法 处 理 ,用 0.1 儿 无 菌 蛋白 肛 
水 溶液 分 次 冲洗 (每 膜 不 少 于 100ml) ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 
阳性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 秃 H) ,应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 , 照 醋酸 曲 普 瑞 林 含量 测定 项 下 的 
方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 醋酸 曲 普 瑞 林 。 

【规格 】 1lmi : 0. 1mg( 按 Ces Hsz NisOis 计 ) 

【贮藏 】 遮光 ,2~8C 保 存 。 


应 为 260 一 320mOsmol/kg( 附 录取 


注射 用 磷酸 川 莒 嗪 
Zhusheyong Linsuan Chuanxiongqin 


Ligustrazine Phosphate for Injection 


本 品 为 磷酸 川 营 嗪 的 无 菌 冻 干 品 或 经 乙醇 重 结晶 后 直接 
分 装 的 无 菌 粉末 。 含 磷酸 川 芝 啼 (Cs Ho N;， Hs; PO,， H:0O 〇 ) 
应 为 标示 量 的 90.0% 一 110.0%%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 朴 松 块 状 物 ,或 白色 结晶 
或 结晶 性 粉末 。 

【鉴别 〗 (1? 取 本 品 内 容 物 适量 ( 约 相当 于 磷酸 川 莹 嗪 
10mg) ,加 水 5ml 使 溶解 ,加 碘 化 匀 钾 试 液 2 滴 , 即 生成 权 红 
色 沉 淀 。 

(2) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 于 A) 测 定 , 在 295nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 含 磷酸 川 营 
嗪 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WH),pH 值 应 为 2.0 一 
3. 0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 ,加 水 制 成 每 Iml 中 含 磷 
酸 川 营 嗪 10mg 的 溶液 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 混浊 ,与 1 号 
浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B ) 比较 ,不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 
标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 磷 
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酸 川 车 嗪 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 
200ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 仿 
量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 液 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ， 
调节 检测 灵敏 度 , 使 磷酸 川 莹 哄 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
20% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注 入 
液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 
品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 
对 照 溶液 主峰 面积 (0. 5%)。 

乙醇 ” 取 本 品 ( 经 乙醇 重 结晶 后 直接 分 装 的 无 菌 粉 末 ) 
1g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ;精密 称 取 乙 醇 适量 ,用 水 制 成 每 ml 中 约 含 
0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 ( 附 
录 钥 P 第 三 法 ), 以 二 乙烯 苯 - 乙 基 乙 烯 葵 型 高 分 子 多 孔 小 球 
为 固定 相 ; 进 样 口 温度 为 190'C ,检测 器 温度 为 220'C , 柱 温 为 
120'C ;理论 板 数 按 乙 醇 峰 计 算 不 低 于 1000。 精 密 量 取 供 试 
品 溶液 和 对 照 品 溶液 各 1p1, 分 别 注入 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 
图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 应 符合 规定 。 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 测 
定 ,含水 分 不 得 过 5.0%( 无 菌 冻 干 品 ) ;含水 分 不 得 过 8.0% 
(无 菌 粉末 ) 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 E) ,每 1mg 磷 
酸 川 芝 哄 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 1. 2EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I B) 。 

【含量 测定 了 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (45 : 55) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 295nm。 
分 别称 取 磷 酸 川 芝 嗪 2mg 与 邻 茶 二 甲酸 二 甲 酯 12mg, 置 同 
一 100ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 2ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ， 
取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,磷酸 川 营 嗪 峰 与 邻 茶 
二 甲酸 二 甲 酯 峰 的 分 离 度 应 大 于 4.0, 理 论 板 数 按 磷 酸 川 营 
嗪 峰 计算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 5 瓶 , 加 水 适量 使 内 容 物 溶解 ,并 定量 转 
移 至 250ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,精密 量 取 适量 ,用 
水 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 磷酸 川 敬 嗪 15pg 的 溶液 ,作为 供 
试 品 溶液 。 精 密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 
取 磷 酸 川 营 嗪 对 照 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 iml 中 含 15pg 的 溶液 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 
算 , 即 得 。 

【类 别 】 

【规格 】 
(2)100mg 

【贮藏 】 


同 磷酸 川 芝 嗪 。 


按 Cs HizN:， HsPO,。HzO 计 算 (1)50mg 
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二 丁 基 羟 基 甲 茶 
Erdingjiqiangjijiaben 
Butylated Hydroxytoluene 


HiC、_cH 
HiC 
OH 
HiC CH 
CH， 
CHi 
Cis HaO 220.35 
[128-37-0] 


本 品 为 2,6- 二 特 丁 基 (1,1- 二 甲 基 乙 基 ))-4- 甲 基 茶 酚 。 含 
Cs Ha 〇 应 为 95.0%~105.0%，。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 .白色 或 类 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 乙醇 中 易 溶 ,在 水 和 丙二醇 中 不 溶 。 

凝 点 ”本 品 的 凝 点 (附录 WDD) 为 69 一 70OT 。 

吸收 系数 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 50pg 的 溶液 , 照 分 光 光 度 法 (附录 寺 A), 在 
278nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,吸收 系 数 ( 鼠 名 ?为 80. 0 一 90. 0。 

【鉴别 】》 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 乙醇 2ml 溶解 后 ,加 
0.1%% 丙 酸 竺 丸 省 酮 乙醇 溶液 lml 和 8.5% 氨 氧化 钠 溶 液 
2ml, 在 80C 水 浴 加 热 10 分 钟 , 放 冷 , 即 显 蓝 色 。 

(2) 取 本 品 约 lmg, 加 甲醇 10ml 溶解 后 ,加 水 10ml, 再 加 
0.3% 亚 硝酸 钠 溶液 2ml 和 邻 联 茄 香 胺 溶液 ( 取 200mg 邻 联 
茵 香 胺 二 盐酸 化 物 ,加 甲醇 40ml 与 1mol/L 盐酸 60ml 的 混 
合 溶液 使 溶解 , 即 得 )5ml, 在 3 分 钟 内 即 显 权 红色 ;加 三 握 甲 
烷 5ml, 振 摇 , 三 氮 甲 烷 层 即 显 紫 色 或 深 红色 , 见 光 后 即 褪色 。 

(3) 取 吸收 系数 测定 项 下 的 溶液 , 照 分 光 光 度 法 (附录 下 
A) 测 定 , 在 278nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 。 

【检查 】 甲醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g, 加 澄 
清 的 甲醇 10ml 溶解 后 , 洲 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄色 3 号 
标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

硫酸 盐 取 本 品 10. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 B), 与 标准 硫 
酸 钾 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 002%%) 。 

游离 酚 ” 取 本 品 约 10g; 精 密 称 定 , 加 0.25% 氨 氧化 钠 溶 
液 50ml, 于 65 必 水 浴 中 加 热 振 荡 5 分 钟 ,冷却 , 滤 过 ,滤液 置 
碘 瓶 , 滤 酒 用 水 30ml 分 次 洗涤 , 洗 液 并 人 碘 瓶 中 ,精密 加 溴 滴 
定 液 (0. 05mol/L)10ml, 加 盐酸 5ml, 立 即 密 塞 ,充分 振 摇 后 ， 
用 10% 碘 化 钾 溶 液 5ml 封口 ,15C 以 下 暗 处 放置 15 分 钟 后 ， 
微 开 瓶 塞 ,将 碘化钾 溶液 放 人 碘 瓶 中 ,立即 密 塞 , 充 分 振 揪 后 ， 
再 用 水 封口 , 暗 处 放置 5 分 钟 后 ,用 硫 代 硫酸 钠 滴 定 液 
(0. 1ImoyL) 滴 定 , 近 终点 时 ,加 指示 液 5ml, 继续 滴定 至 蓝 色 
消失 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 硫 代 硫酸 钠 
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十 八 酵 


滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 10. 81mg 的 C, Hs O。 舍 游离 酚 按 
对 甲苯 酚 (C HsO) 计 ,不 得 过 0. 02%。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 0.2g, 加 甲醇 制 成 每 lml 中 含 
20mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 200ml 量 瓶 
中 ,加 甲醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 
(附录 V B) 试 验 , 吸 取 上 述 两 种 溶液 各 10pl1, 分 别 点 于 同一 硅 
胶 G 薄 层 板 上 ,以 二 握 甲 烷 为 展开 剂 ,展开 后 ,展开 距 离 大 于 
15cm, 晾 干 , 喷 以 5%% 铁 氰 化 钾 溶 液 -10% 三 氯 化 铁 溶液 -水 
(10 ; 20 : 70) 混 合 溶液 ( 临 用 新 配 ) ,立即 检视 。 供 试 品 溶 液 
如 显 杂质 斑点 ,其 颜色 与 对 照 溶 液 所 显 的 主 斑点 相 比较 , 均 不 
得 更 深 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 20. 0g, 依 法 检查 (附录 蚀 N), 在 
800C 炽 灼 至 恒 重 ,遗留 残 酒 不 得 过 0. 01%。 

重金 属 ” 取 本 品 2.5g, 依 法 检查 (附录 出 H 第 二 法 ), 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 四 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g, 加 盐酸 5ml 与 水 23ml, 依 法 检查 ( 附 
录 妖 了 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0001% ) 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (附录 V E) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 DB-624 毛细 管 柱 (6% 
且 丙 基 葵 基 -二 甲 基 聚 硅 氧 烷 ) 为 分 析 柱 ; 柱 温 180C 。 理 论 板 
数 按 二 丁 基 羟 基 甲 茶 峰 计算 不 低 于 5000, 二 丁 基 羟 基 甲 茶 峰 
与 内 标 物质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

校正 因子 的 测定 ” 取 4- 叔 丁 酚 适量 ,加 丙酮 溶解 并 稀释 
成 每 1ml 中 含 0. 2mg 的 溶液 ,作为 内 标 溶 液 。 另 取 二 丁 基 产 
基 甲 葵 对 照 品 约 10mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 ,加 内 标 溶 液 
溶解 并 稀释 至 刻度 , 取 lpl 注 人 气相 色谱 仪 ,计算 校正 因子 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 10mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 ,加 内 
标 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 , 取 1pl 注 入 气相 色谱 仪 ,测定 , 按 
内 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 , 抗 氧 剂 。 

【贮藏 】 密封 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


十 八 醇 
Shibachun 
Stearyl Alcohol 


CeHseO 
[112-92-5] 

本 品 为 固体 醇 混 合 物 。 含 十 八 醇 (Cis HissO) 不 得 少 于 
90.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 粉末 .颗粒 . 片 状 或 块 状 物 。 

本 品 在 乙醚 中 易 溶 ,在 乙醇 中 溶解 ,在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WC) 为 57~60'C 。 

酸 值 ” 应 不 大 于 1.0( 附 录 W H)。 

皂 化 值 取 本 品 20.0g, 依 法 操作 (附录 页 HH) ,应 不 大 于 
。 349 
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十 六 醇 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


2.0。 

碘 值 ” 取 本 品 2.0g, 加 三 氯 甲 烷 25ml, 振 播 使 溶解 ,依法 
操作 (附录 妈 H) ,应 不 大 于 2.0。 

羟 值 ”应 为 197 一 217( 附 录 砚 H) 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 浴 清 度 与 颜色 取 本 品 0.50g, 加 
乙醇 20ml 加 热 使 溶解 , 放 冷 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 
1 号 浊 度 标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 应 不 得 更 浓 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (附录 V E) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 100%- 聚 二 甲 基 硅 氧 
烷 毛 细 管 柱 为 分 析 柱 ,火焰 离子 化 检测 器 ; 柱 温 205'C , 进 样 
口 温 度 250C ,检测 器 温度 250'C ;理论 板 数 按 十 八 醇 峰 计 算 
不 低 于 10 000, 十 八 醇 峰 与 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 规定 。 

测定 法 ” 取 本 品 100mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 1 注入 气相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 十 八 醇 对 照 品 适量 ,加 无 水 乙 
醇 溶 解 制 成 每 1ml 中 含 1. 0mg 的 溶液 , 摇 匀 , 同 法 操作 , 按 外 
标 法 以 峰 面 积 计算 十 八 醇 的 含量 , 即 得 ， 

【类 别 】 药 用 辅料 ,释放 阻 滞 剂 和 基质 等 。 

【贮藏 】 密闭 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


十 六 醇 
Shiliuchun 
Cetyl Alcohol 


HaC 
en a 


CisHaO 242.44 
[36653-82-4,124-29-8] 
本 品 为 固体 醇 混 合 物 、 含 十 六 醇 (Cte Has 〇 ) 不 得 少 于 
90.0%。 
【性 状 〗 本 品 为 白色 粉末 、 颗 粒 、 片 状 或 块 状 物 。 
本 品 在 乙醇 和 乙醚 中 易 溶 ,在 水 中 几乎 不 溶 。 
熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WC) 为 46 一 521C 。 
酸 值 ”应 不 大 于 1.0( 附 录 W H)。 
和 皂 化 值 ” 取 本 品 20.0g, 依 法 操作 (附录 由 HH), 应 不 大 于 
2.0。 
碘 值 ” 取 本 品 2.0g, 加 三 氯 甲烷 25ml, 振 播 使 溶解 ,依法 
操作 (附录 如 H) ,应 不 大 于 2.0。 
羟 值 ”应 为 218~238( 附 录 砚 H) 。 
【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 50g, 加 
乙醇 20ml 加 热 使 溶解 , 放 冷 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 
。 350 。 


1 号 浊 度 标准 液 (附录 区 B) 比较, 应 不 得 更 浓 。 

【含量 测定 了 照 气相 色谱 法 (附录 V EE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 以 100%- 聚 二 甲 基 硅 氧 
烷 毛细 管 柱 为 分 析 柱 ,火焰 离子 化 检测 器 ; 柱 温 205C , 进 样 
口 温度 250 ,检测 器 温度 250'C ;理论 板 数 按 十 六 醇 峰 计 算 
不 低 于 10 000, 十 六 醇 峰 与 相 邻 色谱 峰 的 分 离 度 应 符合 规定 。 

测定 法 ” 取 本 品 100mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 1pl 注入 气相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 十 六 醉 对 照 品 适量 ,加 无 水 乙 
醇 溶解 制 成 每 lml 中 含 1. 0mg 的 溶液 , 摇 匀 , 同 法 操作 , 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 十 六 醇 的 含量 , 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ,释放 阻 滞 剂 和 基质 等 。 

【贮藏 】 密闭 ,在 阴凉 干燥 处 保存 。 


十 -六 -十 八 醉 
Shiliushibachun 
Cetostearyl Alcohol 


本 品 为 十 六 醇 与 十 八 醇 的 混合 物 。 含 十 八 醇 (Cis Hss O) 
不 得 少 于 40. 0% ,十 六 醇 (Cis Hs O 〇 ) 与 十 八 醇 (Cis Hs 〇 ) 的 含 
量 之 和 不 得 少 于 90.0%。 

【性 状 了 本 品 为 白色 颗粒 、 片 状 或 块 状 物 。 

本 品 在 乙醇 和 乙醚 中 易 溶 , 在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 页 C) 为 49 一 56'C 。 

酸 值 ”应 不 大 于 1.0( 附 录 砚 H) 。 

皂 化 值 ” 歌 本 品 20.0g, 依 法 操作 (附录 亚 H) ,应 不 大 于 
2.0。 

碘 值 ” 取 本 品 2.0g, 加 三 氯 甲 烷 25ml, 振 摇 使 溶解 ,依法 
操作 (附录 证 H) ,应 不 大 于 2. 0。 

产值 应 为 208 一 228( 附 录 亚 H) 。 

【鉴别 】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0.50g, 加 
乙醇 20ml 加 热 使 次 , 放 冷 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 
号 浊 度 标准 液 ( 附 录 必 B) 比 较 , 应 不 得 更 浓 。 

【含量 测定 】 照 气相 色谱 法 (附录 VE) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”以 100%- 聚 二 甲 基 碎 氧 
烷 为 固定 液 的 毛细 管 柱 , 检 测 器 为 所 火焰 离子 化 检测 器 ; 柱 温 
205'C , 进 样 口 温度 250°C ,检测 器 温度 250'C ;理论 板 数 按 十 
六 醇 峰 计算 不 低 于 10 000, 十 六 醇 与 十 八 醇 峰 的 分 离 度 应 符 
合 规 定 。 

测定 法 ” 取 本 品 100mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 lnl 注入 气相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 精密 称 取 十 六 醇 对 照 品 、 十 八 醇 对 照 品 
各 适量 ,加 无 水 乙醇 溶解 制 成 每 1ml 中 各 含 0. 5mg 的 混合 深 
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液 , 播 匀 , 同 法 操作 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 十 八 醇 的 含量 及 
十 六 醇 与 十 八 醇 含量 之 和 , 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ,释放 阻 滞 剂 和 基质 等 。 

【贮藏 】 密闭 ,阴凉 干燥 处 保存 。 


山梨 酸 钾 
Shanlisuanjia 


Potassium Sorbate 


HsC B08 


O 
Ce HKO 150. 22 


[509-00-01,24634-61-5] 

本 品 为 (E,E)-(2,4)- 已 二 烯 酸 钾 盐 。 由 山梨 酸 与 碳酸 钾 
或 氢 氧 化 钾 反应 制 得 。 按 干燥 品 计算 , 含 Ce H; KO; 不 得 少 于 
99.0%，。 

【性 状 】 
晶 性 粉末 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 中 微 溶 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 约 0. 1g, 加 水 10ml 使 溶解 ,加 丙酮 
lml, 滴 加 稀 盐酸 使 成 酸性 后 ,加 省 试 液 2 滴 , 摇 匀 , 能 使 省 试 
液 褪色 。 

(2) 取 本 品 , 加 水 制 成 每 Iml 中 含 0. 2mg 的 溶液 ,精密 量 
取 适 量 , 加 0. 1molL 盐酸 溶液 制 成 每 1ml 中 含 2p8g 的 溶液 ， 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 W A) 测 定 , 在 264nm 的 波长 
处 有 最 大 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 688 
图 ) 一 致 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 钾 盐 的 火焰 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,加 酚 
栈 指 示 液 2 滴 , 如 显 淡 红 色 ,加 盐酸 滴定 液 (0. 1molL)0. 25ml， 
淡 红 色 应 消失 ;如 无 色 ,加 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1ImoML)0. 25ml， 
应 显 淡 红色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 20g, 加 水 5mi 溶解 后 ， 
溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄色 3 号 标准 比 色 液 (附录 及 A 
第 一 法 ) 比较, 不 得 更 深 。 

氢化 物 。” 取 本 品 0.40g, 加 水 15ml 使 溶解 , 边 搅拌 边 加 
稀 硝 酸 10ml, 滤 过 ,用 水 10ml 分 次 洗涤 ,合并 滤液 和 洗 液 , 加 
水 使 成 约 40ml, 依法 检查 (附录 出 A), 与 标准 氯 化 钠 溶液 
7. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ,不 得 更 浓 (0. 018%)。 

硫酸 盐 取 本 品 1.05g, 加 水 30ml 使 溶解 , 边 捞 拌 边 加 
稀 盐 酸 2ml, 滤 过 ,用 水 8ml 分 次 洗涤 ,合并 滤液 和 洗 液 , 加 水 
使 成 约 40ml, 依 法 检查 (附录 出 B) ,与 标准 硫酸 钾 溶液 4. 0ml 
制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0.038%)。 

醋 ” 取 本 品 1.0g, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 异 丙 醇 50ml 与 水 


本 品 为 白色 或 类 白色 鳞片 状 或 颗粒 状 结晶 或 结 
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马 来 酸 ( 顺 丁 烯 二 酸 ) 


30ml 使 溶解 ,用 lmol/L 盐酸 溶液 调节 pH 值 至 精密 试纸 指 
示 4, 加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10ml, 置 纳 氏 比 色 管 
中 ,加 品 红 - 亚 硫酸 试 液 ( 取 碱 性 品 红 0. 2g, 溶 于 120ml 热 水 
中 , 放 冷 ,加 10% 结 晶 亚硫酸钠 溶液 20ml 与 盐酸 2ml, 混 匀 ) 
lml, 摇 匀 ,放置 30 分 钟 后 ,与 标准 甲醛 溶液 (精密 量 取 甲醛 洲 
液 适量 ,加 水 制 成 每 1ml 中 含 甲 醛 0. 1mg 的 溶液 ) 1. 0ml, 加 
异 丙 醇 5ml 与 水 4ml 用 同一 方法 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 
深 (0.1% ) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 
得 过 1.0% (附录 妞 LL)。 

重金 属 取 本 品 2.0g, 置 寺 吉 中 ,加 氧化 镁 0. 5g, 缓 缓 加 
热 使 成 白色 或 灰白 色 。 再 强 热 灼 烧 30 分 钟 后 ,如 仍 有 颜色 ， 
则 放 冷 ,用 玻 棒 搅 匀 ,继续 灼 烧 ,如 此 反复 操作 至 产生 类 白色 
或 灰白 色 残 酒 。 再 在 800C 炽 灼 1 小 时 。 用 盐酸 溶液 (1 一 2) 
10ml 分 2 次 溶解 残 洼 , 滴 加 浓 氨 溶液 至 对 酚 栈 指示 液 显 中 
性 , 放 冷 ,加 冰 醋 酸 使 红色 消失 ,再 加 冰 醋 酸 0. 5ml 与 醋酸 盐 
缓冲 液 (pH 3. 5)2ml, 移 置 纳 氏 比 色 管 中 , 加 水 稀释 成 25ml; 
另 取 标 准 铅 溶 液 2, 0ml, 加 氧化 镁 0. 5g ,在 105C 干 燥 后 , 按 
上 述 方法 操作 后 ,再 用 水 稀释 成 25ml, 依 法 检查 (附录 媚 H 
第 一 法 ) , 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 0. 67g, 加 氢气 化 钙 1. 0g, 混 合 , 加 水 少量 ， 
搅拌 均匀 ,干燥 后 , 先 用 小 火烧 灼 使 炭化 ,再 在 500 一 600 炊 
灼 使 完全 灰 化 , 放 冷 ,加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ,依法 检查 
(附录 妞 丁 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0003%%) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 12g, 精 密 称 定 ,加 冰 醋 酸 24ml 
与 醋 栈 1ml 溶解 后 ,加 结晶 紫 指 示 液 1 滴 , 用 高 氯 酸 滴定 液 
(0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 显 蓝 色 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 
校正 。 每 tml 的 高 氯 酸 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 15. 02mg 
的 Cs HKO,， 。 

【类 别 】 

【贮藏 】 


药 用 辅料 ,防腐 剂 。 
密封 保存 。 


马 来 酸 ( 顺 丁 燃 二 酸 ) 


Moalaisuan 
Maleic Acid 


COH 
a 
Cs HO 116. 07 
[110-16-7] 
本 品 为 顺 丁 烯 二 酸 , 按 无 水 物 计算 , 含 马 来 酸 (CH4O4 ) 
不 得 少 于 99. 0%。 
【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 或 结晶 性 粉末 或 颗粒 。 
本 品 在 水 .乙醇 和 丙酮 中 易 洲 。 


【鉴别 (1) 取 本 品 1% 的 水 溶液 0.3ml, 加 间 葵 二 酚 硫 
。3S1 ， 
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制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


酸 溶液 ( 取 间 茶 二 酚 33mg, 加 硫酸 10ml 溶解 后 , 即 得 )3ml, 水 
浴 加 热 15 分 钟 ,无 颜色 产生 。 

(2) 取 本 品 1% 的 水 溶液 3ml, 加 入 溴 试 液 1ml, 水 浴 加 热 
至 沸 除 去 省 ,冷却 后 , 取 0. 2ml, 加 上 述 间 葵 二 酚 硫 酸 溶液 
3ml, 水 浴 加 热 15 分 钟 , 即 显 紫红 色 。 

(3) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 5. 0g, 用 水 100ml 溶解 ,依法 测 
定 ( 附 录 W H) ,pH 值 应 小 于 2.0。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5. 0g, 用 水 50ml 溶解 后 ， 
洲 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 
第 一 法 ) 比 较 ,不 得 更 深 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 制 成 每 Iml 
中 含 0. 3mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml 置 100ml 
量 瓶 中 ,加 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 主 成 分 自身 对 照 溶 
液 ; 取 富 马 酸 对 照 品 适量 ,精密 称 定 , 加 流动 相 定 量 稀释 制 成 
每 lml 中 含 4. 5pg 的 溶液 ,作为 富 马 酸 杂 质 对 照 品 溶液 。 照 
含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 上 述 三 种 溶液 各 10nl， 
分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 
倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 富 马 酸 保留 时 间 一 致 的 色 
谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 富 马 酸 含量 不 得 过 1. 5%; 其 
他 各 杂质 峰 面积 之 和 不 得 大 于 主 成 分 自身 对 照 溶 液 主峰 的 峰 
面积 。 

铁 盐 取 本 品 2. 0g, 依 法 检查 (附录 出 G), 与 标准 铁 溶 


*。 352 。 


液 1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 深 (0. 0005%)。 

重金 属 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 而 H 第 一 法 ), 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 姓 M 第 一 法 A) 测 


定 , 含 水 分 不 得 过 2. 0% 。 


炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 砚 N), 不 得 过 
0.1%。 

砷 盐 ” 取 本 品 1.0g, 加 盐酸 5ml 与 水 23ml 后 ,依法 检查 
(附录 妞 J 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0.0002%)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 胶 
为 填充 剂 ; 以 pH 2.3 的 磷酸 溶液 为 流动 相 ;检测 波长 为 
210nm。 称 取 马 来 酸 对 照 品 和 富 马 酸 对 照 品 适量 ,用 流动 相 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 各 含 60ng 的 溶液 作为 系统 适用 性 
试验 溶液 。 量 取 10p1 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 马 来 酸 
峰 与 富 马 酸 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 15mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,用 
流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 。 精 密 量 取 适量 ,加 流动 相 稀释 并 
制 成 每 lml 中 含 60kg 的 溶液 ,精密 量 取 10pl 注入 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 马 来 酸 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 〗 药 用 辅料 ,pH 值 调 节 剂 和 矫 味 剂 等 。 

【贮藏 】 于 玻璃 容器 内 避 光 保存 。 
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甲 磺 酸 酚 爱 拉 明 


修订 品种 


口服 补液 盐 散 ( 工 ) 
Koufu Buyeyan San(I) 
Oral Rehydration Salts Powder( 1 ) 


本 品 每 包含 氢化 钠 (NaCl) 应 为 1.575 一 1.925g, 含 氯 化 
钾 (KCl) 应 为 0.675 一 0.825g, 含 碳酸 氨 钠 (NaHCO: ) 应 为 
1.125 一 1.375g, 含 葡萄 糖 (CeHsOs ，H:O) 应 为 9.90 一 
12. 10g。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 。 

【鉴别 〗 大 袋 (1) 取 本 品 , 照 葡萄 糖 项 下 的 鉴别 (1) 项 
试验 , 显 相 岂 反 应 。 

(2) 台 本 品 显 钠 盐 (1) 与 氧化 物 的 鉴别 反应 (附录 
2, ri] 

小 人 绕 本 品 显 钾 盐 、 握 化 物 与 钠 盐 的 鉴别 反应 ,本 品 的 水 
溶液 显 碳酸 氨 盐 的 鉴别 反应 (附录 正 )。 

【检查 】 除 干燥 失重 外 ,应 符合 散剂 项 下 有 关 的 各 项 规 
定 (附录 工 P)。 

【含量 测定 】 氯 化 钠 取 本 品 ( 大 袋 ) 约 0.7g, 精 密 称 
定 , 加 水 50ml 溶解 后 ,加 2% 糊 精 溶液 5ml\ 碳 酸 钙 约 
0. 1g 与 荧光 黄 指示 液 5 滴 , 用 硝酸 银 滴定 液 (0. 1mol/L) 
滴定 。 每 1ml 硝酸 银 滴 定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 5. 844mg 
的 NaCl。 

氢化 钾 ” 取 本 品 ( 小 袋 ) 约 0. 4g, 精 密 称 定 ,加 水 50ml 溶 
解 后 ,加 酚 栈 指示 液 1 滴 , 滴 加 稀 硫酸 适量 使 红色 消失 ,加 
2% 糊 精 溶 液 5ml、 碳 酸 钙 约 0. 1g 与 荧光 黄 指示 液 5 滴 , 用 硝 
酸 银 滴定 液 (0.1mol/L) 滴 定 。 每 lml 硝酸 银 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 7.455mg 的 KCl。 

碳酸 氢 钠 ” 取 本 品 ( 小 袋 ) 约 0. 24g, 精 密 称 定 ,加 水 50ml 
溶解 后 ,加 甲 基 橙 指示 液 1 滴 , 用 硫酸 滴定 液 (0. 05mol/L) 滴 
定 。 每 lml 硫酸 滴定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 8. 40lmg 的 
NaHCO; 。 

葡萄 糖 ” 取 本 品 ( 大 和 袋 ) 约 12g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 水 80ml 溶解 后 ,加 氨 试 液 0. 2ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 
名, 静 置 30 分 钟 ,在 25'C 时 ,依法 测定 旋光 度 ( 附 录 YL EE) ,与 
2. 0852 相 乘 , 即 得 供 试 品 中 含有 Ce Hi, 0。， HzO 的 重量 (g) 。 

【类 别 〗 电解 质 补充 药 。 

【规格 】 每 包 重 14.75g( 大 牧 葡 萄 糖 11g, 氯 化 钠 1. 75g; 
小 袋 氟 化 钾 0. 75g ,碳酸 氧 钠 1. 25g) 

【贮藏 〗 密封 ,在 干燥 处 保存 。 


右 旋 糖 栈 40 葡萄 糖 注射 液 
Youxuantanggan 40 Putaotang Zhusheye 


Dextran 40 and Glucose Injection 


本 品 为 右 旋 糖 栈 40 与 葡萄 糖 的 灭 菌 水 溶液 。 含 右 旋 糖 
栈 40 与 葡萄 糖 (Ce Hi;: O。， HO 〇 ) 均 应 为 标示 量 的 95.0%% 一 
105.0%。 

【性 状 】 
的 乳 光 。 

【鉴别 】 照 右 旋 糖 栈 20 葡萄 糖 注 射 液 项 下 的 鉴别 试验 ， 
显 相同 的 反应 。 

【检查 】 分 子 量 与 分 子 量 分 布 ” 照 右 旋 糖 栈 20 项 下 的 方 
法 测定 , 重 均 分 子 量 应 为 32 000 一 42 000,10% 大 分 子 部 分 重 均 分 
子 量 不 得 大 于 120 000,10% 小 分 子 部 分 重 均 分 子 量 不 得 小 于 5000。 

旨 渗 透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 区 G) ,渗透 
压 摩尔 浓度 应 为 270 一 350mOsmol/ kg 。[ 徐 订 ] 

pH 值 .$- 羟 甲 基 糠 醛 、 重 金属 .异常 毒性 、. 纲 菌 内 毒素 与 
过 敏 反应 ” 照 右 旋 糖 栈 20 葡萄 糖 注 射 液 项 下 的 方法 检查 , 均 
应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 照 右 旋 糖 醛 20 葡萄 糖 注射 液 项 下 的 方法 
测定 ,用 右 旋 糖 本 40 做 空白 试验 校正 。 

【类 别 】 同 右 旋 糖 栈 40。 

【规格 】 (1)10% 右 旋 糖 醋 40 葡萄 糖 注射 液 ”100ml: 
10g 右 旋 糖 栈 40 与 5g 葡萄 糖 ;250ml : 25g 右 旋 糖 本 40 与 
12. 5g 葡萄 糖 ;500ml : 50g 右 旋 糖 栈 40 与 25g 葡萄 糖 

(2)6% 右 旋 糖 栈 40 葡萄 糖 注 射 液 100ml ; 6g 右 旋 糖 
栈 40 与 5g 葡萄 糖 ;250ml : 15g 右 旋 糖 酷 40 与 12. 5g 葡萄 
糖 ;500ml : 30g 右 旋 糖 醋 40 与 25g 葡萄 糖 

【贮藏 】 在 25C 以 下 保存 。 


本 品 为 无 色 、 稍 带 黏 性 的 澄明 液体 ,有 时 显 轻 微 


甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 
Jiahuangsuan Fentuolaming 


Phentolamine Mesylate 


[7 N 
,CH,SOH 
je | 
HO 


Ci His NsO0» CHsO;S 377.46 
本 品 为 3-[[5(4,5- 二 氧 -1 五 -咪唑 -2- 基 ) 甲 基 2 (4- 甲 茶 基 )》 
氨基 ] 苯酚 甲 磺 酸 盐 。 按 干燥 品 计算 , 含 Ci He NasO 
。35S3 。 


H;C 


Mi 、kypharna、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j j b2005 集 体制 作 


htt p: / /www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


注射 用 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


CH4O:S 不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 〗】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 结晶 性 粉末 ;无 臭 ， 
味 苦 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ,在 三 氯 甲烷 中 微 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WC) 为 176 一 181C ,熔融 时 间 
时 分 解 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 30mg, 加 水 15ml 溶解 后 ,分 成 三 
份 , 分 别 加 砚 试 液 . 碘 化 汞 钾 试 液 与 三 硝 基 茶 酚 试 液 ,分 别 产 
生 时 棕色 cf] 沉淀 .白色 沉淀 与 黄色 沉淀 。 

(2) 取 本 品 50mg 与 氨 氧 化 钠 0. 2g, 加 水 数 滴 溶 解 后 ,小 
火 蒸 于 ,再 缓 缓 加 热 至 熔融 ,继续 加 热 数 分 钟 , 放 冷 ,加 水 
0. 5ml 与 稍 过 量 的 稀 盐 酸 , 时 加热 四 si] 即 发 生 二 氧化 硫 气 体 
的 臭 气 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 
的 图 谱 一 致 (附录 C) 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 0.10g, 加 水 10ml 溶解 后 ,加 
甲 基 红 指示 液 1 滴 , 应 显 红色 ;再 加 和 氧 氧化 钠 滴 定 液 (0.1 
mol/L)0.05ml, 应 变 成 黄色 。 

氧化 物 ” 取 本 品 0. 10g, 加 水 5ml 与 稀 硝酸 1ml, 温 热 至 
80C 后 ,加 硝酸 银 试 液 1ml, 不 得 发 生 白 色 浑 浊 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 10mg, 置 10ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 
溶解 并 稀释 至 刻度 ,扬名 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml， 
置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 
液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl, 注 入 液 
相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20% 。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶 液 各 20pl， 
分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 5 
倍 。 供 试 品 溶 液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 沁 单个 杂质 峰 面 积 
不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 5 倍 (0. 5%%) ,cy] 各 杂质 
峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)。 供 试 品 
溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0.02 倍 的 峰 忽 
略 不 计 。 

残留 溶剂 ”甲醇 .乙醇 .乙酸 乙 酯 与 二 甲 茶 取 本 品 适 
量 , 精 密 称 定 , 加 N,N- 二 甲 基 甲 酰胺 适量 ,立即 振 摇 使 溶解 
并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1g 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 
精密 称 取 甲 醇 .乙醇 .乙酸 乙 酯 与 二 甲苯 适量 ,加 N,N- 二 四 
基 甲 酰胺 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 甲醇 0.3mg、Z 醇 
0.5mg、 乙 酸 乙 酯 0. 5mg 与 二 甲 某 0.217mg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 上 照 残留 溶剂 测定 法 (附录 妞 P 第 三 法 ) 测 定 ,以 
100% 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 为 固定 液 ;起 始 温度 40'C ,以 每 分 钟 
15C 的 速率 升温 至 80Y ,维持 5 分 钟 ,然后 以 每 分 钟 6C 的 速 
率 升温 至 130" ,维持 1 分 钟 ,再 以 每 分 钟 40'C 的 速率 升温 至 
220C ,维持 3 分 钟 ; 进 样 口 温 度 为 200C ;检测 器 温度 为 
250'C 。 取 对 照 品 溶液 lpl 注入 气相 色谱 仪 ,各 成 分 峰 间 的 分 
离 度 均 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 
lpl1, 分 别 注 和 人 气相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 


算 , 均 应 符合 规定 ,C7] 
。 354 。 


干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105'C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 刀 L)。 

炽 灼 残渣 不 得 过 0.1%( 附 录 妞 N)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 0. 01mol/L 庚 烷 磺 酸 钠 溶液 ( 含 0. 1%% 三 乙 胺 ， 
用 磷酸 调节 pH 值 至 3.0)- 乙 有 哺 (64 : 36) 为 流动 相 ; 检 测 波长 
为 278nm。 取 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 约 25mg, 置 25ml 量 瓶 
中 ,加 0.05mol/L 氧 氧 化 钠 溶 液 0. 5ml, 放 置 24 小 时 ,使 部 分 
甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 降解 为 杂质 工 ,加 0.05moVL 盐酸 溶液 
0. 5ml 中 和 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 , 取 溶 液 20p] 注入 液 
相 色 谱 仪 , 酚 受 拉 明 峰 与 杂质 I 峰 ( 与 酚 妥 拉 明 峰 相 邻 的 主要 
降解 物 为 杂质 工 ) 之 间 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 理 论 板 数 按 酚 
妥 拉 明峰 计算 不 低 于 3000 。 上 [修订 ] 

测定 法 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 
水 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ， 
用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 ; 另 取 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 
酚 妥 拉 明 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 a 肾上腺 素 受 体 阻 洁 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 (1) 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 片 
注射 液 〈3) 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 胶 于 


明 本 [修订 ] 


〈2) 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 
《4) 注 射 用 甲 磺 酸 酚 妥 拉 


= 附 : 


杂质 I 
N-(2- 氨 乙 基 )-2-[(3- 羟 茶 基 ))(4- 甲 茶 基 ) 氨 基 ] 乙 酰胺 
N-(2-aminoethyl)-2-[(3-hydroxyphenyl) (4-methylphe- 


nyl)amino]acetamide 醒 [增订 ] 


o 下 NH; 
A 
H 
bg 
CH3 


Ci Hz NO， 299. 37 


注射 用 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 
Zhusheyong Jiahuangsuan Fentuolaming 


Phentolamine Mesylate for Injection 


本 品 为 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 加 适量 甘露 醇 制 成 的 无 菌 冻 干 
品 。 含 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 (Cr His NO。 CH Os;S) 应 为 标示 量 
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丝 裂 老 素 


的 90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 至 类 白色 的 朴 松 块 状 物 或 粉末 。 

【鉴别 】 《〈1) 取 本 品 约 30mg, 加 水 15ml 溶解 后 ,分 成 三 
份 ,分 别 加 碘 试 液 、 碘 化 冬 钾 试 液 与 三 硝 基 葵 酚 试 液 ,分 别 产 
生理 棕 色 @rti 订 沉淀 、 白 色 沉 淀 与 黄色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 5 瓶 ,每 其 加 水 lml 溶解 后 , 合 
并 ,依法 测定 (附录 WE H) ,pH 值 应 为 4. 5~6. 5。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 甲 人 磷酸 酚 受 拉 明 
10mg), 置 10ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 溶 解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 有 关 物 
质 项 下 的 方法 测定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,* 杂 
质 工 的 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%) ,其 他 单个 
杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 
(0.5%) ,mr[ki 订 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面 
积 的 2 倍 (2.0%%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 
主峰 面积 0. 02 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 瓶 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 0. 1mg 的 溶液 作为 供 试 品 溶 
液 。 照 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 含 量 测定 项 下 的 方法 测定 含量 ,应 符 
合 规 定 ( 附 录 义 EE)m[ 帅 i] 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ,可 用 0.06EU/ml 以 上 的 高 灵敏 度 
党 试剂 ,依法 检查 (附录 XI EE) ,每 Img 甲 磷酸 酚 妥 拉 明 中 含 
内 毒素 的 量 应 小 于 5. 0EU。 


其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 里 取 含 量 均匀 度 项 下 测定 结果 的 平均 值 ， 
即 得 。 mc 人 gi] 

【类 别 】 同 甲 磺 酸 酚 妥 拉 明 。 

【规格 】 10mg 

【贮藏 】 遮光 ,密闭 保存 。 


尼 可 刹 米 注射 液 
Nikeshami Zhusheye 


Nikethamide Injection 


本 品 为 尼 可 刹 米 的 灭 菌 水 溶液 。 含 尼 可 刹 米 
(Cio His N; 〇 ) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 110.0%%。 

性状】 本 品 为 无 色 的 淤 明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 5ml, 加 碳酸 钠 使 饱和 后 , 即 析出 油 
层 ( 与 烟 酰胺 注射 液 的 区 别 ) ,分 取 油 层 , 照 尼 可 刹 米 项 下 的 鉴 
别 (1)、(2)、(3) 项 试验 , 显 相 同 的 反应 。 

(2) 取 本 品 适量 ( 约 相 当 于 尼 可 刹 米 20mg), 加 二 氯 甲 烷 
20ml, 振 播 提 取 ,水 浴 蒸 于 二 氯 甲烷 层 , 残 渣 经 减 压 干燥 ,依法 


测定 。 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 135 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 pH 值 ” 应 为 5.5~7.8( 附 录 VW H)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,用 水 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 尼 可 刹 米 有 关 
物质 项 下 的 方法 试验 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ， 
各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1.0%)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 EF), 每 1mg 尼 
可 判 米 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 12EU ,cir] 

其 他 应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 用 内 容量 移 液 管 精密 量 取 本 品 2ml, 置 
200ml 量 瓶 中 ,用 0.5%% 硫 酸 溶液 分 次 洗涤 移 液 管内 壁 , 洗 液 
并 人 量 瓶 中 ,用 0. 5% 硫 酸 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ;精密 量 取 
适量 ,用 0.5%% 硫 酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 ml 中 约 含 尼 可 刹 
米 20pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 代 A), 在 
263nm 的 波长 处 测定 吸光 度 , 按 Co HiN:O 的 吸收 系数 
(如 %) 为 292 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 尼 可 刹 米 。 

【规格 】 (1)1, 5ml : 0. 375g 

【贮藏 】 谈 光 ,密闭 保存 。 


(2) 2ml : 0, 5g 


丝 裂 露 素 
Siliemeisu 


Mitomycin 


Ng 
O 


Cis His NO; 334. 33 
日本 品 为 6- 氨 基 -1,1a,2,8,8a,8b- 六 氧 -8-( 郑 甲 基 )-8a- 
甲 氧 基 -5- 甲 基 氨 两 啶 并 [2 ,3 :3,4] 吡 略 并 [1,2-a] 呀 噪 -4，,7- 
二 酮 氨基 甲酸 酝 。 按 干燥 品 计 算 , 含 Cs HieNeOs 不 得 少 于 
97. 0% 。 国 [人 订 ] 
【性 状 】 本 品 为 深 紫 色 结 晶 性 粉末 ;无 扯 ; 遇 酸 , 碱 及 日 
光照 射 均 不 稳定 。 
本 品 在 水 、 甲 醇 或 乙醇 中 微 溶 , 在 乙醚 中 几乎 不 溶 。 
【鉴别 】 (1) 取 本 品 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 
1l0yg 的 溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 ,在 
217nm 与 365nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 
(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
。 355 。 
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地 高 辛 片 


(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 918 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 
符合 规定 。 

酸碱度 ” 取 本 品 , 加 水 制 成 每 1ml 中 含 5mg 的 悬浮 液 ， 
依法 测定 (附录 WH) ,pH 值 应 为 5.5~7.5。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 
中 含 2mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 甲醇 定 
量 稀释 制 成 每 lml 中 含 10pg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 。 照 高 效 
液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填 
充 剂 ;以 0. 077%% 醋 酸 猴 溶 液 -甲醇 (80 : 20) 为 流动 相 A; 以 
0.077% 醋 酸 锐 溶液 -甲醇 (50 : 50) 为 流动 相 B, 按 下 表 进 行 
线性 梯度 洗 脱 ,检测 波长 为 254nm, 柱 温 30C 。 另 取 肉 桂 酰 
胺 与 丝 裂 竹 率 对 照 品 适量 ,加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
分 别 含 0. 08mg 与 0. 2mg 的 溶液 作为 系统 适用 性 溶液 , 取 5pl 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 丝 裂 霉 索 峰 的 保留 时 间 约 为 
21 分 钟 ,肉桂 酰胺 峰 的 相对 保留 时 间 约 为 1. 3, 丝 裂 霉 素 峰 与 
肉桂 酰胺 峰 的 分 离 度 应 不 小 于 15.0。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 
与 对 照 溶液 各 5p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 
品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 肉 桂 酰 胺 峰 按 校正 后 的 峰 面积 
计算 ( 乘 以 校正 因子 0.35), 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(0.5%) ,其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 
(0. 5%) ,和 各 杂质 峰 面积 的 和 按 校正 后 的 峰 面积 计算 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 的 4 们 (2.0%) ,和 mrt] 供 试 品 溶液 色谱 
图 中 任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面积 0. 1 倍 的 峰 忽 略 不 计 。 


结晶 性 取 本 品 少许 ,依法 检查 (附录 芭 D) ,应 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 BC(%) 
0 100 0 
10 100 0 
30 0 100 
45 0 100 
50 100 0 


干燥 失重 ” 取 本 品 ,以 五 氧化 二 磷 为 干燥 剂 ,在 607C 减 
压 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 过 2.0% (附录 并 L)。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 ,依法 检查 (附录 疯 E), 每 lmg 丝 
裂 霉 素 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 10EU 。 

[含量 测定 】 色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 
基 硅 烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 ,以 0.077% 醋酸 镀 溶 液 -甲醇 
《70 : 30) 为 流动 相 ;检测 波长 为 365nm; 取 有 关 物 质 检查 项 下 
的 系统 适用 性 溶液 5pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 丝 裂 
霉 素 峰 与 肉桂 酰胺 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 , 丝 裂 霉 素 峰 拖 尾 
因子 应 不 大 于 1. 3。 

测定 法 ” 取 本 总 适量 ,精密 称 定 , 加 甲醇 溶解 并 稀释 制 成 
每 lml 中 约 含 0. 2mg 的 溶液 ,精密 量 取 5pl 注入 液 相 色谱 仪 ， 
记录 色谱 图 ; 另 取 丝 裂 血 素 对照 品 适量 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 
以 峰 面积 计算 , 即 得 。m[ 杂 ] 

【类 别 】 抗 肿瘤 抗生素 类 药 。 

» 356 。 


【贮藏 】 
【制剂 】 


严 封 ,在 凉 暗 处 保存 。 
注射 用 丝 裂 霉 素 


地 高 辛 片 
Digaoxin Pian 


Digoxin Tablets 


本 品 含 地 高 辛 (Cu Ho Ou ) 应 为 标示 量 的 90.0%~ 
110.0%。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 片 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 地 高 辛 
0. 25mg) ,加 含 三 氧化 铁 的 冰 醋 酸 ( 取 冰 醋酸 10ml, 加 三 氯 化 
铁 试 液 1 滴 )1ml, 振 摇 数 分 钟 , 用 垂 熔 玻 璃 漏斗 滤 过 ,滤液 置 
小 试管 中 , 沿 管 壁 缓 缓 加 硫酸 lml 使 成 两 液 层 , 接 界 处 即 显 
棕色 ;放置 后 ,上 层 显 靛蓝 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 铝 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 地 高 
辛 10mg) ,精密 称 定 ," 置 具 塞 锥 形 瓶 中 ,精密 加 入 稀 乙醇 
10ml, 密 塞 ,超声 30 分 钟 使 地 高 辛 溶解 , 放 冷 ,mcirrsl 摇 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶 液 ; 精 密 量 到 2ml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 稀 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 ; 另 取 洋 地 黄 毒 
苷 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 稀 乙 醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 0. 02mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 地 高 辛 有 关 物 质 项 
下 的 方法 测定 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 与 洋 地 黄 毒 背 保 
留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 含 洋 地 黄 毒 苷 
不 得 过 地 高 辛 标示 量 的 2.0%; 如 有 其 他 杂质 峰 ( 相 对 保留 时 
间 0. 25 之 前 的 峰 除外 ) ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 
主峰 面积 (2. 0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 的 2 倍 (4.0%)。 

含量 均匀 度 ” 取 本 品 1 片 , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 水 10ml， 
振 播 使 讲解 ,加 乙醇 10ml, 摇 匀 ,超声 30 分 钟 使 地 高 辛 溶解 ， 
用 稀 乙 醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,经 滤 膜 ( 孔 径 不 得 大 于 0. 45pm) 
滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 地 高 辛 对 照 品 适量 , 精 
密 称 定 ,加 稀 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 10pg 的 溶 
液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 方法 测定 含量 。 除 
限度 为 土 20 儿 外 ,应 符合 规定 (附录 X E)。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 三 法 )， 
以 水 250ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 
60 分 钟 时 , 取 溶 液 滤 膜 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 精 
密 称 取 地 高 辛 对 照 品 约 12. 5mg, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 稀 乙醇 
适量 , 振 摇 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 适 量 ,用 水 定 
量 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 含 lug 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 100pl1, 照 合 量 测定 项 下 的 
色谱 条 件 测定 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 标示 量 的 65%， 
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应 符合 规定 。 

其 他 应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】〗 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 在 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 乙 膊 -水 (32: 68) 为 流动 相 ; 柱 温 为 30 ;检测 波 
长 为 230nm。 理 论 板 数 按 地 高 辛 峰 计算 不 低 于 1500。 

测定 法 ” 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适量 
( 约 相当 于 地 高 辛 2. 5mg) , 置 25ml 量 瓶 中 ,加 稀 乙 醇 适 量 , 超 
声 30 分 钟 使 地 高 辛 溶解 , 放 冷 ,用 稀 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
滤 膜 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 20u1, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 地 高 辛 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 稀 乙醇 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 Iml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 地 高 辛 。 

【规格 】 0. 25mg 

【贮藏 】 密封 保存 。 
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CsH;NsO 225. 16 

本 品 为 3-C[(5- 硝 基 -2- 叶 喃 基 ) 亚 甲 基 ] 氨基)-2- 喇 唑 烷 
酮 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs H; NsOs 应 为 97.0 邮 一 103.0 上 %。 

【性 状 】 本 品 为 黄色 粉末 或 结晶 性 粉末 ;无 臭 , 初 无 味 后 
微 苦 。 

本 品 在 二 甲 基 甲 酰胺 中 微 深 ,在 三 氯 甲 烷 中 极 微 溶 解 ,在 
水 、 乙 醇 或 乙醚 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 约 20mg, 加 乙醇 5ml 与 氨 氧 化 钠 溶 
液 (1 一 10)3ml, 即 显 红 色 。 

(2) 取 本 品 约 Img, 加 二 甲 基 甲 酰胺 0.1ml 使 溶解 ,加 水 
5ml、 亚 硝 基 铁 氰 化 钠 试 液 1ml 与 氢 氧 化 钠 试 液 1ml, 播 匀 , 放 
置 2 分 钟 ,溶液 初 显 橄榄 绿色 ,渐变 为 墨绿 色 ( 与 叶 顺 西林 、 叶 
哺 妥 因 的 区 别 ) 。 

(3) 取 含量 测定 项 下 的 供 试 品 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 
度 法 (附录 于 A) 测 定 ,在 367nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 
302nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

《4) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
182 图 ) 一 致 ,Cs 订 ] 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 1g, 加 水 100ml, 振 摇 15 分 钟 , 滤 
过 , 取 滤 液 依法 测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 5.5 一 7. 0。 


乙醇 中 溶解 物 ” 取 本 品 5g, 置 250ml 锥 形 瓶 中 ,加 乙醇 
100ml, 加 热 回 流 5 分 钟 , 放 冷 至 25C 土 2'C ,用 5 号 垂 熔 漏斗 
滤 过 , 滤 渣 用 乙醇 50ml 洗涤 , 洗 液 与 滤液 合并 , 置 已 称 定 重 量 
的 蒸发 血 中 , 燕 去 乙醇 , 残 酒 在 80C 干 燥 1 小 时 ,遗留 残渣 不 
得 过 0. 5%。 

5- 硝 基 糠 醛 二 乙酸 酯 ” 避 光 操作 。 取 本 品 约 50mg, 精 密 
称 定 , 置 10ml 量 瓶 中 ,加 二 甲 基 甲 酰胺 5ml, 置 水 浴 中 微 温 使 
溶解 , 放 冷 ,用 丙酮 稀释 至 刻度 , 摇 勾 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 
5- 硝 基 糠 醛 二 乙酸 酯 对 照 品 适 量 , 加 二 甲 基 甲 酰胺 -丙酮 (1: 1) 
溶液 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 50pg 的 溶液 ,作为 对 照 
品 溶液 。 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 , 吸 到 上 述 两 种 溶液 
各 20pl, 分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 甲苯 -二 氧 六 环 
(95 : 5) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 ,上 晾 干 ,在 105C 干 燥 5 分 钟 , 喷 
以 盐酸 茶 肘 溶液 ( 取 盐 酸 茶 肘 0.75g, 加 乙醇 10ml 使 溶解 ,用 
水 稀释 至 50ml, 用 活性 炭 脱色 , 滤 过 , 取 全 部 滤液 ,加 盐酸 
25ml, 加 水 至 200ml) ,在 105 必 加 热 5 分 钟 , 供 试 品 溶液 如 显 
与 对 照 品 溶液 主 次 点 相应 的 杂质 斑点 ,其 颜色 与 对 照 品 溶液 
主 斑 点 比较 ,不 得 更 深 (1. 0%)。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妞 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 现 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 0. 2%。 

重金 属 取 炊 灼 残 渣 项 下 遗留 的 残 酒 ,依法 检查 (附录 
而 坊 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

【含量 测定 】 各 光 操 作 。 取 本 品 约 20mg, 精 密 称 定 , 置 
250ml 量 瓶 中 ,加 二 甲 基 甲 酰胺 40ml, 振 播 使 溶解 ,用 水 稀释 
至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 10ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 
刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
NW A) ,在 367nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ;* 另 取 呐 喃 唑 酮 对 照 
品 , 同 法 测定 ,计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗菌 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 叶 喃 唑 酮 片 


阿 昔 洛 韦 
Axiluowei 


Aciclovir 


Cs Hi NsO: 225.21 
本 品 为 9-(2- 羟 乙 氧 甲 基 ) 鸟 味 吟 。 按 干燥 品 计算 , 含 
Cs Hi Ns Os 不 得 少 于 98. 0%。 
,357 。 
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【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 ,无 味 。 

本 品 在 冰 栈 酸 或 热 水 中 略 溶 ,在 乙醚 或 二 氯 甲 烷 中 几乎 
不 溶 ;在 氢 氧 化 钠 试 液 中 易 溶 。 

【鉴别 〗 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 213 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 50g, 加 1% 
氢 氧 化 钠 溶液 10ml 使 溶解 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 
号 浊 度 标准 液 (附录 下 B) 比 较 ,不 得 更 浓 ( 供 注射 用 ) 或 与 2 
号 浊 度 标准 液 ( 附 录 信 B ) 比 较 , 不 得 更 浓 ( 供 口服 、 外 用 ); 如 
显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (附录 信 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 
更 深 ( 供 注射 用 ) 或 与 黄色 2 号 标准 比 色 液 (附录 人 区 A 第 一 
法 ) 比 较 , 不 得 更 深 ( 供 口 服 、 外 用 ) ,cg 订 ] 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 二 甲 基 亚 砚 溶 解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 10mg 的 溶液 , 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 
上 述 溶液 5pl1, 点 于 硅胶 GFzs4 薄 层 板 上 ,以 三 氧 甲烷 -甲醇 - 浓 
氨 溶 液 (80 : 20 : 2) 为 展开 剂 ,展开 ,取出 , 晾 干 , 置 紫 外 光 灯 
(254nm) 下 检视 , 除 主 斑点 外 ,不 得 显 其 他 杂质 斑点 。 

鸟 嘎 叭 与 其 他 有 关 物 质 精密 称 取 本 品 约 40mg, 置 
200ml 量 瓶 中 ,加 0.4% 氨 氧化 钠 溶 液 2ml 使 溶解 ,加 0.1% 
(CV/V) 磷 酸 溶液 25ml 后 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 勾 ,作为 供 试 品 
溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 0.1% 磷 酸 溶液 
5ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 色 ,作为 对 照 溶液 ; 另 精密 称 取 鸟 嗓 
叭 对 照 品 10mg, 置 50ml 量 瓶 中 ,加 0.4% 氨 氧化 钠 溶 液 5ml 
使 溶解 ,加 0.1% 磷 酸 溶液 5ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 
岛 嘎 叭 对 照 品 贮备 液 ;: 精 密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 
稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 鸟 叮 叭 杂质 对 照 品 溶液 。 照 高 效 液 相 
色谱 法 (附录 V D) 测 定 , 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填充 剂 ; 
以 水 为 流动 相 A, 甲 醇 为 流动 相 B, 按 下 表 进 行 梯 度 洗 脱 ; 柱 
温 35C ;检测 波长 为 254nm。 取 鸟 叮 叭 对 照 品 溶液 与 对 照 溶 
液 各 适量 ,等 体积 混合 , 播 匀 , 取 20pl 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 色 
谱系 统 及 检测 灵敏 度 , 阿 昔 洛 志峰 与 鸟 味 叭 峰之 间 的 分 离 度 应 
大 于 3.0; 阿 昔 洛 韦 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 10% 。 再 精密 量 取 
供 试 品 溶液 . 鸟 哇 叭 对 照 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20ml, 分 别 注 人 
液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ， 
鸟 喇叭 的 量 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 不 得 过 0.7%; 其 他 各 杂 
质 峰 面积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1. 0%)。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A(%) 流动 相 B(%) 
0 94 6 
15 94 6 
40 65 35 
41 94 6 
51 94 6 
* 358 ， 


干燥 失重 取 本 品 ,在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 6.0%( 附 录 妞 L)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 外 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 
出 互 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;甲醇 -水 (10 : 90) 为 流动 相 ;检测 波长 为 254nm。 
取 阿 昔 洛 韦 对 照 品 溶液 5ml, 加 入 鸟 味 叭 与 其 他 有 关 物 质 项 
下 的 鸟 茜 叭 对 照 品 贮备 液 1ml, 摇 匀 , 取 20pl 注入 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 , 阿 昔 洛 韦 峰 与 乌 嗓 哈 峰 的 分 离 度 应 符合 
要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 50mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
0. 4%% 氢 氧化 钠 溶液 5ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 
量 取 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 
20p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 阿 背 洛 韦 对 照 品 适 
量 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 抗 病毒 药 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 (1) 阿 昔 洛 韦 片 (2) 阿 背 洛 韦 咀 嚼 片 (3) 阿 
鞋 洛 韦 乳 膏 〈4) 阿 昔 洛 韦 胶囊 (5) 阿 昔 洛 韦 滴 眼 液 
(6) 阿 萌 洛 韦 颗粒 (7) 注 射 用 阿 背 洛 韦 


可 昔 洛 韦 滴 眼 液 
Axiluowei Diyanye 


Aciclovir Eye Drops 


本 品 含 阿 昔 洛 韦 (Cs Hi NsO; ) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0%。 

【性 状 】 
出 , 微 温 即 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 20ml, 置 蒸发 四 中 , 置 水 浴 上 蒸 干 ， 
残渣 加 盐酸 2ml, 置 水 浴 上 蔡 干 ,再 加 盐酸 1mi 与 氯酸钾 约 
30mg, 置 水 浴 上 蒸 干 , 残 酒 滴 加 所 试 液 即 显 紫红 色 ,再 加 氢 氧 
化 钠 试 液 数 滴 , 紫 红色 消失 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 ” 应 为 7.5~9.0( 附 录 V H)。 

鸟 嗓 叭 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 水 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
阿兰 洛 韦 200pg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 鸟 味 叭 对 照 品 
10mg ,精密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 0.4% 毛 氧化 钠 溶 液 5ml 
使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 含量 测定 项 
下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl, 分 


本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 低 温 时 可 有 结晶 析 
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别 注 和 人 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 含 鸟 哇 吟 的 量 按 外 标 法 以 
峰 面积 计算 ,不 得 大 于 阿 昔 洛 韦 标示 量 的 1. 0%。 

s 羟 茶 乙 酯 . 葵 扎 溴 铵 与 硫 柳 示 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 
(附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 
硅胶 为 填充 剂 ; 以 1% 三 乙 胺 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 至 
3.0) 为 流动 相 A, 甲 醇 为 流动 相 B, 按 下 表 梯 度 洗 脱 ;检测 
波长 262nm; 羟 茶 乙 酯 峰 、 莱 扎 省 饼 峰 与 硫 柳 汞 峰之 间 的 
分 离 度 均 应 符合 规定 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 AC(%) 流动 相 B(%) 
0 50 50 
2 50 50 
半 伏 10 90 
29 10 90 
30 50 50 
38 50 50 
测定 法 “精密 称 取 硫 柳 示 对 照 品 约 20mg, 加 水 溶解 并 稀 


释 至 100ml, 作为 硫 柳 汞 贮备 液 ; 精 密 称 取 葵 扎 溴 锌 对 照 品 约 
25mg, 加 水 溶解 并 稀释 至 50ml, 作 为 茶 扎 溴 铵 贮备 液 ; 精 密 称 
取 羟 葵 乙 酯 对 照 品 25mg, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙醇 5ml 溶解 
并 用 水 稀释 至 刻度 ,作为 羟 茶 乙 酯 贮备 液 。 分 别 精密 量 取 硫 
柳 汞 贮备 液 5ml、 葵 扎 溴 镜 贮 备 液 10ml 与 羟 茶 乙 酯 贮备 液 
lml, 置 同一 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 混合 
对 照 品 溶液 。 取 本 品 作 为 供 试 品 溶 液 ( 含 硫 柳 冬 、 茶 扎 省 铵 的 
样品 ) ,或 取样 品 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 稀释 至 刻度 , 播 
匀 ,作为 供 试 品 溶液 ( 含 羟 葵 乙 酯 的 样品 ) 。 精 密 量 取 供 试 品 
溶液 与 混合 对 照 品 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 
色谱 图 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 供 试 品 中 如 含 羟 茎 
乙 酯 . 苯 扎 溴 铁 或 硫 柳条 类 防腐 剂 ,不 得 过 标示 量 的 
120 9 ,时 [增订 ] 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 , 依 法 测定 (附录 区 G), 本 品 的 
渗透 压 摩尔 浓度 为 250~310mOsmol/kg。 

其 他 应 符合 眼 用 制剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 
T G) 。 

【含量 测定 】 精密 量 取 本 品 适 量 , 用 水 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 阿 昔 洛 韦 20pg 的 溶液 , 照 阿 昔 洛 韦 项 下 的 方法 测 
定 , 计 算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 阿 昔 洛 韦 。 

【规格 】 (1)0.5ml :0.5mg (2)5ml: 5mg (3)8ml: 8mg 

【贮藏 3 密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 
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非 诺 贝 特 


非 诺 贝 特 
Feinuobeite 


Fenofibrate 


O 
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C2o Hz21 C1O, 360. 84 

本 品 为 2- 甲 基 -2-C4-(4- 氮 茶 甲 酰基 ) 茶 氧 基 ) 丙 酸 异 丙 
酯 。 按 干燥 品 计算 , 含 Co。Hzi ClO, 不 得 少 于 98. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 ， 
无 味 。 

本 品 在 三 氯 甲 烷 中 极 易 溶 解 ,在 丙酮 或 乙醚 中 易 溶 ,在 乙 
醇 中 略 溶 ,在 水 中 几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 克 C) 应 为 78 一 82C 。 

【鉴别 】 (1 了 到 本 品 , 加 无 水 乙醇 制 成 每 lml 中 约 含 
10pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 信 A) 测 定 ,在 
286nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 248 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 乙醇 溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 1.0g, 加 乙 
醇 25ml, 振 摇 使 溶解 (必要 时 微 温 ) ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 
色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 
深 。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 50ml, 振 摇 , 在 50C 加热 10 
分 钟 ,充分 振 播 使 溶解 , 放 冷 , 滤 过 , 取 滤 液 25ml, 依法 检查 
(附录 出 B) ,与 标准 硫酸 钾 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 
得 更 浓 (0.04%%) 。 

氯 化 物 ” 取 本 品 2.0g, 加 水 10ml, 振 摇 , 在 50C 加 热 10 
分 钟 , 充 分 振 摇 溶解 , 放 冷 ,加 水 至 20ml, 滤 过 , 取 滤 液 10ml， 
依法 检查 (附录 妞 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 10. 0ml 制 成 的 对 
照 液 比 较 , 不 得 更 浓 (0. 01%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 0. 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 ,用 流动 
相 稀 释 制 成 每 lml 中 含 0. 4p8g 的 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 照 高 
效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 , 用 十 八 烷 基 拜 人 烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 水 (用 磷酸 调节 pH 值 至 2.5)- 乙 稍 (30 : 70) 为 流 
动 相 ; 检 测 波长 为 286nm。 取 4 -所 -4- 羟 基 二 葵 甲 酮 (杂质 工 ) 
与 2-[4-(4- 人 毛茶 甲 酰 )- 葵 氧 基 1-2- 甲 基 丙 酸 ( 杂 质 T 适量, 加 
流动 相 溶解 制 成 每 Iml 中 各 含 " lungariz] 的 混合 溶液 , 取 
10pl, 注 入 液 相 色 谱 仪 ,杂质 工 峰 与 杂质 开 峰 的 分 离 度 应 符合 
要 求 ; 取 对 照 溶液 10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 

。 359 。 
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非 诺 贝 特 片 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 20%; 再 精密 量 取 供 试 品 
溶液 与 对 照 溶液 各 10p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 
(0.1%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 5 
倍 (0.5%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面 
积 0.1 倍 的 峰 可 忽略 不 计 。 

残留 溶剂 ”丙酮 . 异 丙 醇 、 三 握 甲 烷 与 甲 茶 取 本 品 约 
1. 0g, 精 密 称 定 , 置 20ml 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶 液 ( 取 
正 丙 醇 ,用 二 甲 基 甲 酰胺 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 1mg 的 溶 
液 )1ml 与 二 甲 基 甲 酰胺 9ml, 振 摇 使 溶解 ,密封 ,作为 供 试 
品 溶液 ; 另 分 别 取 丙酮 . 异 丙 醇 .三 氯 甲烷 与 甲苯 各 适量 , 精 
密 称 定 , 用 二 甲 基 甲 酰胺 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 分 别 约 含 
lmg 、lmg、0.012mg 与 0.178mg 的 混合 溶液 ,精密 量 取 
5ml, 置 20ml 顶 空 瓶 中 ,精密 加 入 内 标 溶液 1ml 与 二 甲 基 甲 
酰胺 4ml, 摇 匀 , 密 封 , 作 为 对 照 品 溶液 。 照 残留 溶剂 测定 法 
(附录 好 P 第 二 法 ?试验 。 以 6% 氰 丙 基 蔡 基 -94% 二 甲 基 育 
硅 氧 烷 (或 极 性 相近 ) 为 固定 液 ;起 始 温度 为 40'C ,维持 8 分 
钟 , 以 每 分 钟 45 的 速率 升温 至 200" ,维持 3 分 钟 ; 进 样 口 
温度 200 ;检测 器 温度 250°C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 为 80°C , 平 
衡 时 间 为 30 分 钟 。 取 对 照 品 溶液 顶 空 进 样 ,各 成 分 峰之 间 
的 分 离 度 均 应 符合 要 求 。 再 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 分 
别 顶 空 进 样 ,记录 色谱 图 。 按 内 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 应 符 
合 规定 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 50'C 减 压 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 
不 得 过 0. 5%( 附 录 妊 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 姓 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 0.1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 
邢 H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 水 (用 磷酸 调节 pH 值 至 2.5)- 乙 膊 (30 : 70) 为 
流动 相 ; 检 测 波长 为 286nm, 理 论 板 数 按 非 诺 贝 特 峰 计 算 不 低 
于 3000。 

测定 法 ” 取 本 品 约 10mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 适量 ,充分 振 摇 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 精 
密 量 取 10p1, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 非 诺 贝 特 对 
照 品 , 同 法 测定 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 降 血 脂 药 。 

【贮藏 》 遮光 ,密封 保存 。 


【制剂 】 (1) 非 诺 贝 特 片 (2) 非 诺 贝 特 胶 守 


360 ， 


非 诺 贝 特 片 
Feinuobeite Pian 
Fenofibrate Tablets 


本 品 含 非 诺 贝 特 (Cx Hz ClO, ) 应 为 标示 量 的 93.0% ~ 
107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 片 。 

【鉴别 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 
溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 的 细 粉 适量 ,加 无 水 乙醇 适量 ,充分 振 摇 使 非 
诺 贝 特 溶 解 , 滤 过 ,用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 10pg 
的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 A) 测 定 , 在 286nm 
的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ,加 流动 相 适 量 , 振 
摇 使 非 诺 贝 特 溶解 并 制 成 每 1ml 中 约 含 非 诺 贝 特 0. 4mg 的 溶 
液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 
瓶 中 ,加 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 非 诺 贝 特 
有 关 物 质 项 下 的 方法 测定 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 
峰 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 峰 面积 的 0.5 倍 
(0. 5%) ,各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 
(1.0%%)。 供 试 品 溶 液 色 谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面积 
时 0.01gryE] 售 的 峰 可 和 忽略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测 定 法 (附录 XC 第 二 法 ), 以 
1.0% 十 二 烷 基 硫酸 钠 溶 液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
100 转 ,依法 操作 ,经 60 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 ,精密 量 取 
续 滤液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 
品 溶液 ; 另 取 非 诺 贝 特 对 照 品 约 10mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 
瓶 中 ,加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 溶出 介质 5ml, 用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 品 溶液 。 取 上 述 二 种 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
KM A) ,在 289nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,计算 每 片 的 溶出 量 。 限 
度 为 标示 量 的 60% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 

【含量 测定 】 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 非 诺 贝 特 10mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流动 相 适 
量 ,充分 振 播 使 非 诺 贝 特 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 
过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 , 照 非 诺 贝 特 含量 测定 项 下 的 方 
法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 非 诺 贝 特 。 

【规格 】 0. 1g 

【贮藏 】 遮光 ,密封 保存 。 
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乳糖 酸 红 才 素 


非 诺 贝 特 胶 喜 
Feinuobeite Jigonang 


Fenofibrate Capsules 


本 品 含 非 诺 贝 特 (Cz HClO, ) 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 
110.0%。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 
溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 的 内 容 物 适量 ,加 无 水 乙醇 适量 ,充分 振 摇 使 
非 诺 贝 特 溶解 , 滤 过 ,用 无 水 乙醇 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
10pg 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 于 A) 测 定 , 在 
286nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均 
匀 ,精密 称 取 适 量 , 加 流动 相 适 量 , 振 摇 使 非 诺 贝 特 溶解 并 制 成 
每 lml 中 约 含 非 诺 贝 特 0. 4mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 
试 品 溶液 ;精密 量 取 lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 非 诺 贝 特有 关 物 质 项 下 的 方法 测 
定 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 (0.5%), 各 杂质 蜂 面 积 的 和 
不 得 大 于 对 照 溶液 的 主峰 面积 (1. 0%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 
任何 小 于 对 照 溶 液 主峰 面积 "0. 01mrirz] 倍 的 峰 可 忽略 不 计 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 二 法 )，, 以 
1.0% 十 二 烧 基 硫酸 钠 溶 液 1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 
120 转 , 依 法 操作 ,经 60 分 钟 时 , 取 溶 液 10ml, 滤 过 ,精密 量 了 到 
续 滤 液 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 揪 匀 ,作为 供 试 
品 溶液 ; 另 取 非 诺 贝 特 对 照 品 10mg, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 
中 ,加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 溶出 介质 5ml, 加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 品 溶液 。 取 上 述 二 种 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 
NN A), 在 289nm 的 波长 处 测定 吸光 度 ,计算 每 粒 的 溶出 量 。 限 
度 为 标示 量 的 60% ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 胶 完 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 [ E)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 非 诺 贝 特 10mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 流 
动 相 适量 ,充分 振 摇 使 非 诺 贝 特 溶解 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 , 照 非 诺 贝 特 含量 测 定 
项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 非 诺 贝 特 。 

【规格 】 0. 1g 

【贮藏 》 氮 光 ,密封 保存 。 
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乳糖 酸 红 露 素 


Rutangsuan Hongmeisu 


Erythromycin Lactobionate 


OH 
Csr Hoer NO1s * Cis Hzzs O12 1092. 24 

本 品 为 红 霉 素 的 乳糖 醛 酸 盐 。 按 无 水 物 计 算 , 每 1mg 的 
效 价 不 得 少 于 610 红 霉 素 单位 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 结晶 或 粉末 ;无 臭 , 味 苦 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 易 溶 ,在 丙酮 或 三 氯 甲烷 中 微 溶 ,在 乙 
醚 中 不 溶 。 

【鉴别 】 〈1) 在 红 霉 素 A 组 分 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 
试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 标准 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 257 
图 ) 一 致 。 如 发 现在 1750 一 1680cm :处 的 吸收 峰 与 对 照 的 图 
谱 不 一 致 时 ,可 取 本 品 适 量 , 溶 于 无 水 乙醇 中 ,在 水 洽 上 蒸 干 ， 
置 减 压 干燥 器 中 减 压 干燥 后 测定 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 0.85g, 加 水 10ml 溶解 后 , 依 
法 测定 (附录 W H) ,pH 值 应 为 6.0 一 7. 5。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5 份 ,各 0.85g, 分 别 加 水 
10ml 溶解 后 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 
(附录 下 B) 比 较 , 均 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 
液 ( 附 录 信 A 第 一 法 ) 比 较 , 均 不 得 更 深 。 

红 规 案 B.C 组 分 及 有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 甲醇 适量 
(10mg 加 甲醇 1ml) 溶 解 后 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.0)- 甲 醇 
(15 : 1) 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 红 霉 素 4mg 的 溶液 , 作 
为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 5ml, 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 7. 0)- 甲 醇 (15 : 1) 稀 释 到 刻度 , 摇 勾 , 作 
为 对 照 溶液 。 照 红 霉 素 A 组 分 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 
20pl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 
。， 361 ， 
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峰 高 约 为 满 量程 的 50% ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 
20p1, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 5 
倍 。 红 霉 素 也 按 校正 后 的 峰 面积 计算 ( 乘 以 校正 因子 0.7) 和 
红 霉 素 C 峰 面积 均 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (5.0%)。 供 
试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 乳糖 酸 外 ( 约 为 2 分 钟 ), 红 
霉 素 烯 醇 醚 和 杂质 1 按 校正 后 的 峰 面积 计算 (分 别 乘 以 校正 
因子 0.09、0.15) 和 其 他 单个 杂质 峰 面 积 均 不 得 大 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 的 0. 6 倍 (3.0%); 其 他 各 杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 (5.0%),( 供 试 品 溶液 应 临 用 前 新 配 ) 供 
试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 0.01 倍 的 峰 
忽略 不 计 。 四 

水 分 取 本 品 约 0.2g, 加 10% 的 味 唑 无 水 甲醇 溶液 使 溶解 ， 
照 水 分 测定 法 (附录 见 M 第 一 法 A) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 4.0%。 

红 秘 素 A 组 分 ” 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY DD) 测定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 :以 磷酸 盐 溶液 ( 取 磷 酸 氨 二 钾 8. 7g, 加 水 1000ml, 用 
20%% 磷 酸 调节 pH 值 至 8. 2)- 乙 有 睛 (40 : 60) 为 流动 相 ; 柱 温 
35'C ;波长 为 215nm。 取 红 霉 素 标准 品 适 量 ,130C 加 热 破坏 4 
小 时 ,加 甲醇 适量 ( 红 霉 素 10mg 加 甲醇 1Iml) 溶 解 后 ,用 磷酸 盐 
缓冲 液 (pPH 7. 0)- 甲 醇 (15 : 1) 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 含 4mg 的 
溶液 , 取 20 由 注入 液 相 色谱 仪 。 记 录 色 谱 图 至 红 霉 素 A 保留 
时 间 的 5 倍 。 按 红 夫 素 C. 红 霉 素 A、 杂 质 1\ 红 霉 素 B. 红 霉 素 
烯 醇 醚 峰 的 顺序 出 峰 ( 必 要 时 ,用 红 霉 素 C、 红 霉 素 B. 红 霉 素 烯 
醇 醋 对 照 品 进行 峰 定位 )。 红 霉 素 A 峰 与 红 霉 素 烯 醇 醚 峰 的 
分 离 度 应 大 于 14. 0, 红 霉 素 A 峰 的 拖 尾 因子 应 小 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 约 0. 17g 和 红 霉 素 的 标准 品 约 0. 1g, 精 
密 称 定 ,分 别 加 甲醇 适量 (10mg 加 甲醇 iml) 溶 解 后 ,用 磷酸 
盐 缓 冲 盐 (pH 7. 0)- 甲 醇 (15 : 1) 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
红 霉 素 4mg 的 溶液 ,分 别 作为 供 试 品 溶液 和 标准 品 溶液 ; 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 与 标准 品 溶液 各 20p1, 分 别 注 人 液 相 色谱 
仪 , 记 录 色 谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 供 试 品 中 红 霍 素 A 
的 含量 。 按 无 水 物 计 ,不 得 少 于 59. 1% 。@@[ 修 订 ] 

可 见 异物 取 本 品 5 份 ,每 份 为 制剂 最 大 规格 量 , 分 别 加 
微粒 检查 用 水 溶解 ,依法 检查 (附录 区 再) ,应 符合 规定 。 

不 溶性 微粒 ” 取 本 品 3 份 , 分 别 加 微粒 检查 用 水 溶解 , 依 
法 检查 (附录 区 C) ,每 1g 样品 中 , 含 10nm 以 上 的 微粒 不 得 
过 6000 粒 , 含 25pm 以 上 的 微粒 不 得 过 600 粒 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 ,依法 检查 (附录 区 EF) ,每 lmg 红 
霉 素 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 1. 0EU。 

无 菌 ” 取 本 品 , 用 适宜 溶剂 溶解 后 ,转移 至 不 少 于 500ml 
的 0.9% 无 菌 氢化 钠 溶 液 中 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 后 ,依法 检查 
(附录 天 H) ,应 符合 规定 。 

【含量 测定 】 取 本 品 适 量 ,精密 称 定 , 加 灭 菌 水 定量 制 成 
每 1ml 中 约 含 1000 单位 的 溶液 , 照 抗 生 素 微生物 检定 法 红 埠 
素 项 下 的 方法 (附录 并 A) 测 定 。1000 红 霉 素 单 位 相当 于 
lmg 的 Cr Her NO1is。 可 信 限 率 不 得 大 于 7%。 


【类 别 】 大 环 内 酯 类 抗生素 。 
。362 。 


【贮藏 】 
【制剂 了 


严 封 ,在 干燥 处 保存 。 
注射 用 乳糖 酸 红 霉 素 


迷 上 肉 醚 
Quecimi 


Quinestrol 


四 
Czs Ha O; 364. 50 


本 品 为 3- 环 成 基 氧 基 -19- 去 甲 -17w - 孕 省 -1,3,5(10)- 三 
烯 -20- 烽 -17- 醇 。 按 干燥 品 计算 , 含 Cs Ha O: 应 为 97. 5% ~ 
102. 5%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 结晶 或 结晶 性 粉末 。 

本 品 在 乙醇 ,丙酮 .乙酸 乙 酯 或 三 氯 甲烷 中 溶解 ,在 水 中 
几乎 不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 WH C) 为 106~112'C。 

比 旋 度 ” 取 本 品 ,精密 称 定 , 加 二 氧 六 环 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WL E), 比 旋 
度 为 0" 至 十 5"。 | 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 2mg, 加 硫酸 2ml 溶解 ,溶液 即 显 
橙 红 色 ,在 紫外 光 灯 下 观察 显 黄 绿色 荧光 ;加 水 2ml, 即 产生 
红色 沉淀 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 
的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 [i] 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 
1163 图 ) 一 致 。 

【检查 】 "有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 
制 成 每 lml 中 约 含 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 
lml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 无 水 乙醇 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 
照 溶 液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl 注入 
液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 
量程 的 20% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20p1, 分 
别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 信 ， 
供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3 售 (3. 0%) ,rtgi] 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 80C 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 1.0%%( 附 录 碍 L)。 

中 含量 测定 】〗】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 甲醇 -水 (90 : 10) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 279nm。 
分 别 取 燃 肉 醇 与 燃 肉 醚 适量 ,加 无 水 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 各 含 0. 1mg 的 混合 溶液 , 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 理 
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论 板 数 按 抉 峻 醚 峰 计 算 不 低 于 2000, 烽 肉 醚 峰 与 抉 肉 醇 峰之 
间 的 分 离 度 应 大 于 12。 

测定 法 ” 取 本 品 适量 ,精密 称 定 , 加 无 水 乙醇 溶解 并 定量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 4mg 的 溶液 ,精密 量 取 20p1 注 入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 燃 肉 配对 照 品 适量 , 辣 法 测定 。 
按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 ,mcgir] 

【类 别 】 上 肉 激 素 药 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 


单 硝酸 异 山梨 酯 缓 释 片 


Doanxioosuan Yishanlizhi Huanshipian 


Isosorbide Mononitrate Sustained-release Tablets 


本 品 含 单 硝酸 异 山 梨 醋 (Cs HsNO,) 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 类 白色 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白 
色 或 类 白色 。 

【鉴别 ]】 (1) 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 单 硝酸 异 山梨 
酯 60mg) ,加 三 握 甲 烧 10ml, 充 分 振 播 , 滤 过 ,滤液 置 水 浴 上 
蒸 干 , 取 残渣 约 20mg, 置 试管 中 ,加 水 lml 与 浓 硫 酸 2ml, 混 
匀 ,溶解 后 放 冷 , 沿 管 壁 缓 缓 加 硫酸 亚 铁 试 液 3ml, 使 成 两 液 
层 , 接 界面 显 棕色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 硝酸 异 山梨 酯 与 2- 单 硝酸 异 山梨 酯 ” 取 本 品 的 
细 粉 适量 ( 约 相 当 于 单 硝酸 异 山梨 酯 50mg) ,精密 称 定 , 置 50ml 
量 瓶 中 ,加 流动 相约 35ml, 振 摇 20 分 钟 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 , 离 心 ,到 上 清 液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 硝 
酸 异 山梨 酯 对 照 品 和 2- 单 硝酸 异 山 梨 酯 对 照 品 ,精密 称 定 ， 
加 流动 相 溶 解 并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 各 约 含 5ug 的 混合 
溶液 作为 对 照 品 溶液 。 照 单 硝酸 异 山梨 酯 有 关 物 质 项 下 的 
方法 测定 , 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 ,如 有 与 硝酸 异 山梨 酯 峰 
和 2- 单 硝酸 异 山梨 酯 峰 保留 时 间 一 致 的 色谱 峰 , 按 外 标 法 
以 峰 面 积 计算 , 均 不 得 过 单 硝酸 异 山 梨 酯 标示 量 的 0. 5%。 

释放 度 ” 取 本 品 , 照 释 放 度 测 定 法 (附录 X DD 第 一 法 ) , 采 
用 溶出 度 测定 法 (附录 X C 第 一 法 ) 的 装置 ,以 水 500ml 为 释放 
介质 ,转速 为 每 分 钟 50 转 , 依 法 操作 ,经 1 小 时 .4 小 时 和 8 小 
时 时 ,分 别 取 溶 渡 5ml, 滤 过 ,并 即时 补充 相同 温度 .相同 体积 
的 释放 介质 , 照 含 量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 分 别 精 密 量 取 续 滤 
液 20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 单 硝酸 异 山梨 酷 
对 照 品 ,精密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 
60ug(30mg 规格 )、80pg (40mg 规格 )、100ug(50mg 规格 ) 或 
120ug(60mg 规格 ) 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 
标 法 以 峰 面积 分 别 计算 每 片 在 不 同时 间 的 释放 量 。 本 品 每 片 
在 1 小 时 .4 小 时 与 8 小 时 时 的 释放 量 应 分 别 为 标示 量 的 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


精 蛋 白 重 组 人 胰岛 素 注射 液 


15%~40%、40%~75% 和 75% 以 上 ,应 符合 规定 。 
其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A)。 
【含量 测定 】 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 单 硝 酸 异 山梨 酯 25mg) ,和 置 250ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 适量 , 振 播 20 分 钟 使 单 硝酸 异 山 梨 酯 溶解 ,用 流动 相 
稀释 至 刻度 , 播 匀 , 滤 过 mrir] 照 单 硝酸 异 山梨 酯 含量 测定 项 
下 的 方法 测定 , 即 得 。 
【类 别 】 同 单 硝酸 异 山梨 酯 。 
【规格 】 (1)30mg (2)40mg 
【贮藏 】 谈 光 ,密封 保存 。 


(3)50mg (4)60mg 


枸 梅 酸 拟 钾 胶 训 


Juyuansuanbijia Jiaonang 


Bismuth Potassium Citrate Capsules 


本 品 含 枸 樟 酸 包 钾 , 以 饼 (Bi) 计 算 , 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 】 “本 品 内 容 物 为 白色 颗粒 或 粉末 .mrksi] 

【鉴别 】 取 本 品 的 细 粉 适量 ( 约 相当 于 包 220mg), 加 水 
50ml, 充 分 搅拌 ,使 枸 樟 酸 饮 钾 溶解 , 滤 过 ,滤液 照 下 述 方法 试验 。 

(1) 取 滤液 1ml, 加 稀 硫酸 2 一 3 滴 酸 化 ,加 10% 硫 脲 溶液 
数 滴 , 即 显 深 黄色 。 

(2) 取 滤液 10ml, 加 高 氮 酸 溶液 (1 一 10)10 滴 , 即 发 生 白 
色 沉 淀 。 
(3) 取 滤液 0.2ml, 迅速 加 新 配制 的 吡啶 - 醋 本 (3 : 1) 
5ml, 初 显 黄 色 , 渐 变 为 红色 或 紫红 色 。 

【检查 】 应 符合 胶 圳 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 I E)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 锯 200mg) ,加 稀 硝 酸 18ml, 充 分 振 摇 ,使 
枸 构 酸 匀 钾 溶解 ,加 水 50ml, 混 匀 ,加 二 甲 酚 橙 指示 液 3 滴 ， 
用 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴定 液 (0.05mol/L) 滴 定 至 溶液 显 黄 
色 。 每 Iml 乙 二 胺 四 醋酸 二 钠 滴 定 液 (0.05mol/L) 相 当 于 
10. 45mg 的 锌 (Bi)。 

【类 别 】 同 枸 橡 酸 镁 钾 。 

【规格 】 0. 3g( 含 包 110mg) 

【贮藏 】 迹 光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


精 蛋白 重组 人 胰岛 素 注 射 液 


Jingdanbai Chongzu Ren Yidaosu Zhusheye 
Isophane Protamine Recombinant Human 


Insulin Injection 


本 品 为 鱼 精 蛋白 和 重组 人 胰岛 素 的 无 菌 混 悬 液 , 含 重组 
。363 ， 
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盐酸 克 林 霉 素 
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人 胰岛 素 (Czst Hsss Nes Oz Ss ) 应 为 标示 量 的 90.0% 一 
110.0%。 

本 品 可 加 入 适量 的 葵 酚 或 间 甲 酚 作 抑 菌 剂 。 

【性 状 》 本 品 为 白色 或 类 白色 的 混 悬 液 ,振荡 后 应 能 均 
匀 分 散 。 在 显微镜 下 观察 ,晶体 呈 棒 状 , 绝 大 多 数 晶体 不 得 小 
于 lxm, 也 不 得 大 于 60pm, 无 聚合 体 存 在 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 每 lml 中 加 9. 6mol/L 盐酸 溶液 
3Al 使 其 完全 澄清 , 照 重组 人 胰岛 素 项 下 的 鉴别 (1) 项 试验 ， 
显 相同 的 结果 。 

(2) 在 茶 酚 或 间 甲 酚 检 查 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 中 苯酚 峰 或 间 甲 酚 峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 中 葵 酚 峰 
或 间 甲 酚 峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 6.9 一 7.8( 附 录 W H)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 ,每 1ml 加 9. 6mol/L 盐酸 溶液 3pl 作 
为 供 试 品 溶液 ; 取 供 试 品 溶液 适量 ( 约 相当 人 胰岛 素 70 pg) 
照 重 组 人 胰岛 素 项 下 色谱 条 件 , 除 去 葵 酚 峰 或 间 甲 酚 峰 与 鱼 
精 蛋白 峰 , 按 峰 面 积 归 一 化 法 计算 ,As 脱毛 人 胰岛 素 不 得 大 
于 2.0% ,其 他 杂质 峰 面积 之 和 不 得 大 于 6.0%% 。 

高 分 子 蛋 白质 ” 取 本 品 ,每 lml 加 9.6mol/L 盐酸 溶液 
3pl 作为 供 试 品 溶液 ; 取 供 试 品 溶液 100ul, 照 重组 人 胰岛 素 
项 下 方法 检查 ,除去 保留 时 间 大 于 人 胰岛 素 峰 的 其 他 峰 面积 ， 
按 峰 面积 归 一 化 法 计算 ,保留 时 间 小 于 人 胰岛 素 峰 的 所 有 峰 
面积 之 和 不 得 大 于 3.0% 。 

锌 ” 取 本 品 适量 ,每 lml 加 9.6moVL 盐酸 溶液 3p1, 使 
完全 澄清 。 精 密 量 取 适 量 , 用 0. 01mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 
制 成 每 lml 中 约 含 锌 0.4 一 0. 8pg 的 溶液 作为 供 试 品 溶液 。 
照 重 组 人 胰岛 素 项 下 的 方法 检查 ,每 3. 5mg 重组 人 胰岛 素 中 
含 锌 (Zn) 量 应 为 10~40pg。 

上 清 液 中 的 重组 人 胰岛 素 ” 取 本 品 10ml,1500g 离心 10 
分 钟 , 取 上 清 液 ,每 1ml] 加 9. 6mol/L 盐酸 溶液 3u1, 混 匀 , 作 
为 供 试 品 溶液 ; 另 精密 量 取 含量 测定 项 下 的 重组 人 胰岛 素 对 
照 品 溶液 适量 ,用 0. 01mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 Iml 
中 约 含 50pg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 照 重组 人 胰岛 素 含量 
测定 项 下 的 方法 测定 ,上 清 液 中 含 重 组 人 胰岛 素 的 量 不 得 过 
2.5%。 

苯酚 和 间 甲 酚 ” 取 茶 酚 和 间 甲 酚 ( 纯 度 宇 99. 5%) ,精密 
称 定 ,用 0. 01mol/L 盐酸 溶液 定量 稀释 制 成 每 Imi 中 各 约 含 
苯酚 0. 06mg 与 间 甲 酚 0. 15mg 溶液 ,作为 茶 酚 和 间 甲 酚 的 混 
合 对 照 溶液 。 取 本 品 , 每 1ml 中 加 9. 6mol/L 盐酸 溶液 3p1， 
使 其 完全 澄清 。 精 密 量 取 适 量 , 用 0.01molL 盐酸 溶液 定量 
稀释 成 每 ml 中 约 含 苯酚 0.06mg, 或 间 甲 酚 0.15mg 的 溶 
液 , 作 为 供 试 品 溶液 。 照 重组 人 胰岛 素 含量 测定 项 下 的 色谱 
条 件 ,检测 波长 为 270nm。 取 重组 人 胰岛 素 对 照 品 适量 ,用 混 
合 对 黑 溶液 制 成 每 lml 中 含 重组 人 胰岛 素 lmg 的 溶液 , 取 
20nl 注入 液 相 色 谱 仪 , 茶 酚 峰 、 间 甲 酚 峰 与 人 胰岛 素 峰 的 分 
离 度 应 符合 要 求 。 精 密 量 取 混 合 对 照 溶液 及 供 试 品 溶 液 各 


20p1, 分 别 注 人 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面积 
* 364 。 


计算 .每 1ml 中 含 苯酚 或 间 甲 酚 均 应 为 标示 量 的 80.0% ~ 
110. 0% mc 人 Gi] 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 1% 抗坏血酸 无 菌 水 溶液 100ml 混合 ， 
待 溶液 浴 清 后 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 后 依法 检查 (附录 和 H)， 
应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 闪 E) ,每 1 单位 重 
组 人 胰岛 素 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 80EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 取 本 品 ,每 1ml 中 加 9. 6mol/L 盐酸 溶液 
31] ,使 其 完全 澄清 ,精密 量 取 适 量 ,加 0.01mol/L 盐酸 溶液 制 
成 每 lml 中 含 0. 35mg(10 单位 ) 的 溶液 ( 临 用 新 配 ), 照 重组 
人 胰岛 素 项 下 方法 测定 。 

【类 别 】 同 重组 人 胰岛 素 。 

【规格 】 (1)3ml : 300 单位 (10. 4mg) 
单位 (13. 9mg) 

【贮藏 】 密闭 ,在 冷 处 保存 ,避免 冰冻 。 


(2)10ml : 400 


盐酸 克 林 霉 素 


Yansuan Kelinmeisu 


Clindamycin Hydrochloride 


和 
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Cis HasCIN; OsS. HCL 461. 44 

本 品 为 6-(1- 甲 基 - 反 -4- 丙 基 -L-2- 吡 咯 烷 甲 酰 氨基 )-1- 硫 
代 -7- 氯 -6,7,8- 三 脱氧 -L- 苏 式 -w-D- 半 乳 辛 吡 喃 糖 甲 苷 盐酸 盐 。 
按 无 水 物 计算 , 含 克 林 霉 素 (Cs Hss CIN: O;S) 不 得 少 于 83. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 。 

本 品 在 水 中 极 易 溶解 ,在 甲醇 或 吡 院 中 易 溶 ,在 乙醇 中 微 
溶 , 在 丙酮 或 三 氧 甲烷 中 几乎 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
1ml 中 约 含 40mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 WE), 比 旋 度 为 
十 135" 至 十 150°。 

【鉴别 ] 〈1) 取 本 品 与 克 林 霉 素 对 照 品 适量 ,分 别 加 甲醇 
制 成 每 1ml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 和 对 照 品 
溶液 ; 另 取 克 林 霉 素 对 照 品 和 林 可 霉 素 对 照 品 适量 ,加 甲醇 制 
成 每 lml 中 约 含 克 林 老 素 10mg 和 林 可 和夫 素 10mg 的 混合 溶 
液 , 照 薄 层 色谱 法 (附录 V B) 试 验 ,吸取 上 述 三 种 溶液 各 2pl， 
分 别 点 于 同一 硅胶 G 薄 层 板 上 ,以 乙酸 乙 栈 -甲酸 (1.5 : 1) 为 
展开 剂 ,展开 , 晾 干 , 置 碳 蒸 气 中 显 色 。 混 合 溶 液 应 显示 两 个 
清晰 分 离 的 斑点 。 供 试 品 溶液 所 显 主 斑点 的 位 置 和 颜色 应 与 
对 照 品 溶 液 的 主 斑点 一 致 。 
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盐酸 氮 省 索 口 服 溶液 


(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 352 
图 一致 。 如 发 现在 1680 一 1050cm': 处 的 吸收 峰 与 对 照 的 图 
谱 不 一 致 时 ,可 取 本 品 适量 ,加 少量 甲醇 溶解 后 ,在 水 洽 上 蒸 
干 , 减 压 干燥 后 测定 。 

(4) 本 品 的 水 溶液 显 握 化 物 的 鉴别 反应 (附录 正 )。 

以 上 (1) 2) 两 项 可 选 做 一 项 。 

【检查 】 结晶 性 了 到 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 D) ,应 符合 
规定 。 

酸度 ” 取 本 品 ,加 水 制 成 每 lml 中 含 0. lg 的 溶液 ,依法 
检查 (附录 WH) ,pH 值 应 为 3.0 一 5.5。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 4. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,用 
流动 相 定 量 稀 释 制 成 每 1ml 中 含 80pg 溶液 ,作为 对 照 溶 液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 对 照 溶液 20pl 注入 液 
相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 
程 的 20% ;再 精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 各 20pl1, 分 别 
注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 
供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 至 林 可 霉 素 (相对 保留 时 间 
约 为 0.4) 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.5 倍 
(1.0%), 克 林 霉 素 B( 相 对 保留 时 间 约 为 0. 65) 峰 面积 不 得 大 
于 对 照 溶液 主峰 面积 (2.0%),7- 差 向 克 林 需 素 ( 相 对 保留 时 
间 约 为 0.8) 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0.75 倍 
(1.5%) ,其 他 单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 
0. 25 售 (0.5%) ,各 杂质 蜂 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 
面积 的 3 倍 (6. 0%) ,和 [修订 ] 

水 分 “ 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 现 M 第 一 法 A) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 6.0%。 

炊 灼 残 渣 ”不 得 过 0.5% (附录 他 N)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 磷酸 二 氧 钾 溶液 (每 Iml 中 含 磷酸 二 氢 钾 
6.8mg, 用 25% 的 氨 气 化 钾 溶 液 调节 pH 值 至 7.5)- 乙 且 
(55 : 45) 为 流动 相 ;检测 波长 为 210nm; 取 克 林 霉 素 对 照 铝 适 
量 , 加 流动 相 溶解 并 稀释 制 成 每 1m] 中 含 4. 0mg 的 溶液 , 取 
20pl 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 克 林 替 率 主 峰 的 保留 时 
间 约 为 10 分 钟 。 克 林 考 素 B 峰 《相对 保留 时 间 约 为 0.65) 与 
7- 差 向 克 林 埠 素 峰 (相对 保留 时 间 约 为 0. 8) 与 克 林 霉 素 峰 间 
的 分 离 度 均 应 大 于 3.0。 

测定 法 ” 取 本 品 约 50mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
流动 相 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注 人 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 克 林 霉 素 对 照 品 适量 , 同 法 测定 。 按 
外 标 法 以 峰 面积 计算 Cs HisCINzO;S 的 含量 。 

【类 别 】 抗生素 类 药 。 

【贮藏 3 密封 保存 。 

【制剂 】 盐酸 克 林 每 素 胶 圳 
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盐酸 格拉 司 琼 注射 液 
Yansuan Gelasiqiong Zhusheye 


Granisetron Hydrochloride Injection 


本 品 为 盐酸 格拉 司 琼 的 灭 菌 水 溶液 。 含 盐酸 格拉 司 琼 按 
格拉 司 琼 (Ci Ha N10) 计算 ,应 为 标示 量 的 95.0% 一 
105.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 或 几乎 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 
溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 
一 致 。 

(2) 取 本 品 , 用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 
l0ng 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 玉 A) 测 定 ,在 
302nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 251nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 4.5~7.0( 附 录 W H)。 

生 有 关 物 质 取 本 品 , 用 流动 相 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 
含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 。 照 盐酸 格拉 司 琼 有 
关 物 质 项 下 的 方法 测定 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂 
质 峰 , 单 个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 峰 面积 的 
0.5 倍 (0.5%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主 
峰 面 积 (1. 0 只 )》。 肝 [修订 ] 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 XE) ,每 lmg 格 
拉 司 琼 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 20EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B)。 

【含量 测定 】 精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 定量 稀释 制 
成 每 1ml 中 约 含 80ug 的 溶液 , 照 盐 酸 格拉 司 琼 含量 测定 项 下 
的 方法 测定 ,并 将 结果 乘 以 0.8955, 即 得 。 

KK 类别】 辐 盐酸 格拉 司 琼 。 

【规格 】 按 CesHNO 计 (Dim: lmg (2)3ml: 3mg 

【贮藏 了 遮光 ,密闭 保存 。 


盐酸 氨 澳 索 口 服 溶液 
Yansuan Anxiusuo Koufurongye 


Ambroxol Hydrochiloride Oral Solution 


本 品 含 盐酸 氨 溴 索 (Cl His Br N:O，HCD 应 为 标示 量 的 
95.0%~105.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 至 微 黄 色 的 澄清 液体 。 

【鉴别 】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 适量 ,用 0. 1mol/L 盐酸 溶液 稀释 制 成 每 Iml 
。365 ， 
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中 约 含 盐酸 所 省 索 30ng 的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 ( 附 
录 区 A) 测 定 , 在 308nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 。 

【检查 】 相对 密度 本 品 的 相对 密度 (附录 WI A) 不 得 
过 1. 200( 含 糖 型 ) 。m[ 修 订 ] 

pH 值 应 为 2.5~6.0( 附 录 W H)。 

澄清 度 与 颜色 本 品 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 
标准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 2 号 标准 
比 色 液 (附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 ,不 得 更 深 。 

其 他 ”应 符合 口服 溶液 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 ( 附 
录 0O)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 0. 01mol/L 磷酸 氧 二 铵 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 
至 7.0)- 乙 有 睛 (50 : 50) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 248nm。 取 盐酸 
氨 溴 索 对 照 品 约 5mg, 加 甲醇 0. 2ml 溶解 ,再 加 甲醛 溶液 (1 一 
100)40pl1, 摇 匀 , 置 60C 水 浴 中 加 热 5 分 钟 ,氮气 吹 干 。 残 渣 
加 水 5ml 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 20ml, 取 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,盐酸 氢 溴 索 峰 与 降解 产物 峰 ( 相 对 保留 时 间 约 为 0.8) 的 
分 离 度 应 大 于 4. 0。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 (黏稠 液体 用 内 容量 移 液 管 
量 取 ), 用 流动 相 定 量 稀释 制 成 每 ml 中 约 含 盐酸 所 省 索 
30pg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl, 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ，; 
另 取 盐 酸 氨 溴 索 对 照 品 适量 ,精密 称 定 ,加 流动 相 溶 解 并 定量 
稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 30ug 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 
峰 面 积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 氨 澳 索 。 

【规格 】 (1)5ml: lj5mg 〈2)10ml : 30mg 
180mg (4)l00ml: 0.3g (5)100mll 0. 6g 

【贮藏 3 遮光 ,密封 保存 。 


(3)60ml : 


盐酸 胺 碘 酮 注射 液 
Yansuan Andiantong Zhusheye 


Amiodarone Hydrochloride Injection 


本 品 为 盐酸 胺 碘 酮 的 灭 菌 水 溶液 。 含 盐酸 胺 碘 酮 
(Czs HENO:。HCD 应 为 标示 量 的 90.0%% 一 110.0%%。 

【性 状 】 本 品 为 淡 黄 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 〗】 〈1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 ,加 乙醇 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 10pg 的 溶液 ， 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 ,在 242nm 的 波长 
处 有 最 大 吸收 ,在 223nm 的 波长 处 有 最 小 吸收 ,242nm 波长 
处 的 吸光 度 与 223nm 波长 处 的 吸光 度 比 值 应 为 1. 47 一 1. 61。 

(3) 本 品 显 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 2.5~4.0( 附 录 W H)。 


* 366 ， 
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捍 有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,用 乙 且 - 水 (1 : 1) 稀 释 制 成 每 
lml 中 含 盐酸 胺 碘 酮 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 
取 适 量 ,用 乙 且 - 水 (1 : 1) 定 量 稀 释 制 成 每 1ml 中 含 盐酸 胺 碘 
酮 lwg 的 溶液 ,作为 对 照 溶液 ; 另 精密 称 取 (2- 丁 基 共 并 味 顺 -3- 
基 )(4- 羟 基 -3,5- 二 碘 葵 基 )- 甲 酮 (杂质 TD 对 照 品 约 16mg, 加 乙 
且 - 水 (1 : 1) 溶 解 并 稀释 制 成 每 lml 中 含 8pg 的 溶液 ,作为 对 
照 品 溶液 。 照 盐酸 胺 碘 酮 有 关 物 质 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶 
液 10m 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 ,使 主 成 分 色谱 峰 的 
蜂 高 约 为 满 量程 的 10%。 精 密 量 取 供 试 品 溶液 .对照 溶 液 与 
对 照 品 溶液 各 10pl, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 
分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 与 杂质 I 的 保 
留 时 间 一 致 的 蜂 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 ,不 得 过 盐酸 胺 碳 酮 
标示 量 的 1.6% ;其 他 单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 (0.2%) ;其 他 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 
面积 的 2. 5 售 (0. 5%)。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶 
液 主峰 面积 0. 25 信 的 峰 忽略 不 计 。mc 人 v1] 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 姑 EF) ,每 lmg 盐 
酸 胺 碘 酮 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 1. 0EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 缓冲 溶液 ( 取 冰 醋酸 3. 0ml, 加 水 800ml, 用 氨 试 
液 调 节 pH 值 至 4.9, 再 加 水 稀释 至 1000ml)- 甲 醇 - 乙 腑 (30: 
30 : 40) 为 流动 相 ; 检 测 波长 为 240nm。 理 论 板 数 按 盐 酸 胺 碳 
酮 峰 计算 不 低 于 3000 ,盐酸 胺 碘 酮 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 
应 符合 要 求 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 乙 膊 -水 (1 ; 1) 定 量 稀释 
制 成 每 lml 中 含 盐酸 胺 碘 酮 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 104l， 
注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 盐 酸 胺 碘 酮 对 照 品 , 同 法 
测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 盐酸 胺 碘 酮 。 

【规格 】 (1)2ml : 150mg 

【贮藏 遮光 ,密封 保存 。 


(2)3ml : 150mg 


昌 附 : 


杂质 I 
(2- 丁 基 茶 并 呐 喃 -3- 基 )(4- 羟 基 -3,5- 二 碘 茶 基 )- 甲 柄 
(2-butylbenzofuran-3-yl)〈4-hydroxy-3，5-diiodophenyl) 


methanone 


Ga His Oa3ls 546. 15 


希 [ 增 订 ] 
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格 列 齐 特 片 ( 工 ) 


格 列 本 脲 
Geliebenniao 


Glibenclamide 


Cl 


Cos Hzs CINs OsS 494.01 

本 品 为 N-C2-[4-CCC( 环 已 氨基 ) 六 基 ] 氨 基 ] 磺 酰基 ] 苯 
基 ] 乙 基 ]-2- 甲 氧 基 -5- 氯 苯 甲 酰 腕 。 按 干燥 品 计 算 , 含 
Czs Hzs CINs Os S 不 得 少 于 99.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 结晶 性 粉末 ;几乎 无 臭 ,无 味 。 

本 品 在 三 氯 甲烷 中 略 溶 ,在 甲醇 或 乙醇 中 微 溶 ,在 水 或 乙 
醚 中 不 溶 。 

熔点 本 品 的 熔点 (附录 VY C) 为 170 一 174"C ,mm[irE] 

【鉴别 ]】 (1) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶 
液 主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

(2) 取 本 品 ,加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 0. 1mg 
的 溶液 , 照 紫 外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 于 A) 测 定 ,在 274nm 
与 300nm 的 波长 处 有 最 大 吸收 ,在 272nm 与 278nm 的 波长 
处 有 最 小 吸收 。 

(3) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 307 
图 ) 一 致 。 

(4) 取 本 品 约 0. 1g 与 硝酸 钾 0. 2g, 混 合 ,加 热 使 炭化 , 然 
后 灰 化 , 放 冷 ,残渣 加 水 10ml 使 溶解 , 滤 过 ,滤液 显 氨 化 物 与 
硫酸 盐 ( 附 录 焉 ) 的 鉴别 反应 。 

【检查 〗 氮 化 物 取 本 品 1. 0g, 加 水 50ml, 煮 淖 ,迅速 放 
冷 , 滤 过 ,滤液 加 水 使 成 50ml, 取 25ml, 依 法 检查 (附录 人 骨 A)， 
与 标准 氯 化 钠 溶液 7.0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 
(0.014%),。 

硫酸 盐 取 上 述 氨 化 物 项 下 剩余 的 滤液 25ml, 依 法 检查 
(附录 而 B) ,与 标准 硫酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 
得 更 浓 (0.040%)。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 约 25mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ， 
加 甲醇 25ml, 超 声 处 理 使 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ， 
作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 4-[2-(5- 毛 -2- 甲 氧 基 葵 甲 酰胺 )- 乙 基 ]- 
莱 磺 酰胺 (杂质 本) 对 照 品 与 4-[2-(5- 毛 -2- 甲 氧 基 葵 甲 酰胺 )- 
乙 基 )- 茶 磺 酰 氮 基 -甲酸 乙 酯 (杂质 卫 ) 对 照 品 各 15mg, 精密 
称 定 , 置 同一 50ml 量 瓶 中 ,加 甲醇 10ml, 超 声 处 理 使 溶解 ,用 
流动 相 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 混合 杂质 对 照 品 贮备 液 ;分别 
精密 量 取 供 试 品 溶液 与 混合 杂质 对 照 品 贮备 液 各 lml, 置 同 


一 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20ul 注入 液 相 色谱 
仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 杂质 工 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量 程 的 
15% ,再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 
相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 
溶液 的 色谱 图 中 如 有 保留 时 间 与 对 照 溶液 中 杂质 工 与 杂质 工 
相应 的 杂质 峰 , 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 均 不 得 过 0.6%% ,其 他 
杂质 峰 面 积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 
0.5 倍 (0.5%%)。 

干燥 失重 取 本 品 , 在 105 人 干燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%%( 附 录 观 L) 。 

炽 灼 残 各 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 册 N) ,遗留 残 
漆 不 得 过 0. 1%。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 
放 二 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 VY D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 磷酸 二 氧 铵 溶液 ( 取 磷 酸 二 氧 饼 1. 725g, 加 水 
300ml 溶解 ,用 磷酸 调节 pH 值 至 3. 5 十 0.05)- 甲 醇 (3 : 5) 为 
流动 相 ; 检 测 波长 为 300nm。 取 有 关 物 质 项 下 的 对 照 溶 液 
20ul 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,各 组 分 出 峰 顺 序 依次 为 
杂质 工 .杂质 工 . 格 列 本 脲 。 理 论 板 数 按 格 列 本 腺 峰 计算 不 低 
于 5000, 杂 质 工 与 杂质 开 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ” 取 本 品 约 10mg, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 
甲醇 12ml, 超 声 处 理 使 格 列 本 脲 溶解 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 ,精密 量 取 20pl 注 人 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 格 列 
本 脲 对 照 品 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 降 血 糖 药 。 

【贮藏 】 密闭 保存 。 

【制剂 】 格 列 本 脲 片 


格 列 齐 特 片 ( 工 ) 
Geliegite Pian( I ) 
Gliclazide Tablets( I[[ ) 


本 品 含 格 列 齐 特 (Cis Hzi NsO: S) 应 为 标示 量 的 93.0% ~ 
107.0%。 

【性 状 】 本 品 为 白色 片 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 格 列 齐 特 
0. 4g) ,用 三 所 甲烷 振 摇 提取 2 次 ,每 次 10ml, 滤 过 ,滤液 置 水 
浴 上 蒸 干 , 残 潜 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 10pg 的 
溶液 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) 测 定 , 在 228nm 的 
波长 处 有 最 大 吸收 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 
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葡萄 糖 


(3) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 格 列 齐 特 400mg) ,加 二 和 氨 
甲烷 10ml, 研 磨 溶解 , 滤 过 ,滤液 获 干 ,残渣 经 减 压 干燥 ,依法 
测定 。 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 图 谱 ( 光 谱 集 629 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 有 关 物 质 ” 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相 当 于 格 列 齐 
特 100mg) , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 乙 膊 约 40ml 使 格 列 齐 特 溶解 ， 
用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 ;精密 
量 取 2ml, 置 100ml 量 瓶 中 ,用 40%% 乙 且 溶 液 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 量 瓶 中 ,用 40% 乙 膊 溶液 稀释 至 刻 
度 , 播 匀 ,作为 对 照 溶 液 。 照 格 列 齐 特有 关 物 质 项 下 的 方法 测 
定 , 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 
于 对 照 溶 液 主峰 面积 (0. 2%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 
照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (0.4%)。 所 有 溶液 均 应 临 用 新 制 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 ), 以 
磷酸 盐 缓冲 液 (pPH 8. 6)1000ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 150 
转 ,依法 操作 ,在 60 分 钟 与 180 分 钟 时 , 取 溶 液 8ml, 滤 过 ,并 即 
时 在 溶出 杯 中 补充 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 8. 6)8ml, 续 滤液 作为 供 
试 品 溶液 ; 另 取 格 列 齐 特 对 照 品 约 20mg, 精密 称 定 , 置 250ml 
量 瓶 中 ,加 溶出 介质 适量 , 置 温 水 浴 中 振 摇 使 格 列 齐 特 溶 解 , 放 
冷 , 用 溶出 介质 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,作为 对 照 品 溶液 。 精 密 量 取 
供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 5ml, 分别 置 25ml 量 瓶 中 ,用 溶出 
介质 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 入 A)， 
在 226nm 的 波长 处 分 别 测定 吸光 度 , 分 别 计算 每 片 在 上 述 两 
时 间 的 溶出 量 。 在 60 分 钟 与 180 分 钟 时 的 溶出 量 应 分 别 相应 
为 不 得 多 于 标示 量 的 50% 与 不 得 少 于 标示 量 的 75%, 照 释放 
度 测定 法 (附录 XX DD 第 一 法 ) 进 行 结果 判定 ,应 符合 规定 。 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 辛 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 
填充 剂 ;以 水 - 乙 且 - 三 乙 胺 -三 氟 栈 酸 (60 : 40 : 0.1 : 0. 1) 为 
流动 相 ; 检 测 波长 为 235nm。 理 论 板 数 按 格 列 齐 特 峰 计算 不 
低 于 3000 , 格 列 齐 特 峰 与 相 邻 杂质 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 取 本 品 20 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 细 粉 
适量 ( 约 相当 于 格 列 齐 特 20mg), 置 100ml 量 瓶 中 ,加 40% 乙 
膊 溶液 约 60ml, 超 声 处 理 15 分 钟 使 格 列 齐 特 溶解 ,用 40% 乙 
膊 溶液 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 格 列 齐 特 对 照 品 约 10mg ,精密 称 定 , 置 
50ml 量 瓶 中 ,加 乙 且 20ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 同 
法 测定 ,计算 , 即 得 。 所 有 溶液 均 应 临 用 新 制 mr 人 si] 

【类 别 】 同 格 列 齐 特 。 

【规格 】 80mg 

【贮藏 》 遮光 ,密封 保存 。 

注 : 磷 酸 盐 缓 冲 液 (pH 8.6) 的 制备 

溶液 A; 取 和 氧 氧 化 钠 42. 0g, 加 除 气 水 至 5000ml, 摇 匀 。 

溶液 B: 取 磷酸 二 氧 钾 136. 0g, 加 除 气 水 至 5000ml， 
播 匀 。 
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取 2300ml 溶液 A 与 2500ml 溶液 B, 加 乙醇 3150ml( 无 
水 乙醇 3000ml) 摇 匀 , 再 加 除 气 水 至 10 000ml, 摇 匀 , 测 pH 
值 应 为 8. 60 士 0.05, 即 得 。 


葡 萄 糖 
Putaotang 


Glucose 


Cs HaOs。，H:O 
本 品 为 D-( 十 )- 吡 喃 葡萄 糖 一 水 合 物 。 
【性 状 】 本 品 为 无 色 结 晶 或 白色 结晶 性 或 颗粒 性 粉末 ; 

无 臭 , 味 甜 。 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 中 微 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 约 10g, 精 密 称 定 , 置 100ml 量 瓶 中 ,加 水 适 
量 与 氨 试 液 0. 2ml ,溶解 后 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,放置 10 分 钟 ， 
在 25'C 时 ,依法 测定 (附录 WY 了 ) , 比 旋 度 为 十 52. 6" 至 十 53. 2 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 0. 2g, 加 水 5ml 溶解 后 , 缓 缓 滴 人 
微 温 的 碱 性 酒石酸 铜 试 液 中 , 即 生成 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 

(2) 取 干燥 失重 项 下 的 本 品 适量 ,依法 测定 ,本 品 的 红外 
光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 702 图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 2.0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,加 酚 酸 
指示 液 3 滴 与 氧 氧 化 钠 滴定 液 (0.02mol/L)0. 20ml, 应 显 粉 
红色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5. 0g, 加 热 水 溶解 后 , 放 冷 ， 
用 水 稀释 至 10ml ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 
(附录 区 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 , 与 对 照 液 ( 取 比 色 用 氯 化 销 
液 3. oml. 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 3. 0ml 与 比 色 用 硫酸 铜 液 6. 0ml, 加 
水 稀释 成 50ml)1. 0ml 加 水 稀释 至 10ml 比较 ,不 得 更 深 。 

乙醇 溶液 的 澄清 度 ” 取 本 品 1. 0g, 加 乙醇 20ml, 置 水 浴 
上 加 热 回 流 约 40 分 钟 ,溶液 应 澄清 。 

氯 化 物 “” 取 本 品 0.60g, 依 法 检查 (附录 网 A) ,与 标准 毛 
化 钠 溶液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0.01%)。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 2.0g, 依 法 检查 (附录 妖 B), 与 标准 硫 
酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 01%)。 

亚 硫 酸 盐 与 可 溶性 淀粉 ” 取 本 品 1. 0g, 加 水 10ml 溶解 
后 ,加 碘 试 液 1 滴 , 应 即 显 黄 色 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105'C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 为 
7,5% 一 9.5%( 附 录 姐 LL)。 

炽 灼 残 各 ”不 得 过 0.1%( 附 录 姓 N)。 

蛋 和 白质” 取 本 品 1. 0g, 加 水 10ml 溶解 后 ,加 磺 基 水 杨 酸 
溶液 (1 一 5)3ml, 不 得 发 生 沉 淀 。 
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钢 盐 取 本 品 2.0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,溶液 分 成 两 等 
份 , 一 份 中 加 稀 硫酸 lml, 另 一 份 中 水 1ml, 播 匀 , 放 置 15 分 
钟 ,两 液 均 应 澄清 。 

钙 盐 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 10ml 溶解 后 ,加 氨 试 液 1ml 与 
草酸 镁 试 液 5ml, 摇 匀 ,放置 1 小 时 ,如 发 生 浑浊 ,与 标准 钙 溶 液 
[精密 称 取 碳 酸 钙 0. 1250g, 置 500ml 量 瓶 中 ,加 水 5ml 与 盐酸 
0. 5ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 勾 。 每 lml 相当 于 0. lmg 
的 钙 (Ca)j1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0. 01%)。 

铁 盐 ” 取 本 品 2.0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,加 硝酸 3 滴 , 组 
慢 煮沸 5 分 钟 , 放 冷 ,用 水 稀释 制 成 45ml, 加 硫 氰 酸 铵 溶液 
(30 一 100)3. 0ml, 播 匀 ,如 显 色 ,与 标准 铁 溶 液 2. 0ml 用 同一 
方法 制 成 的 对 照 液 比 较 ,不 得 更 深 (0. 001% ) 。 

重金 属 ” 取 本 品 4. 0g, 加 水 23ml 溶解 后 ,加 酯 酸 盐 缓冲 
液 (pH 3.5)2ml, 依 法 检查 (附录 出 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 五 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g, 加 水 5ml 溶解 后 ,加 稀 硫 酸 5ml 与 
省 化 钾 溴 试 液 0. 5ml, 置 水 浴 上 加 热 约 20 分 钟 ,使 保持 稍 过 
量 的 省 存在 ,必要 时 ,再 补 加 省 化 钾 溴 试 液 适 量 , 并 随时 补充 
蒸 散 的 水 分 , 放 冷 ,加 盐酸 5ml 与 水 适量 使 成 28ml, 依法 检查 
(附录 出 本 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0001% ) 。 

微生物 限度 ” 取 本 品 10g, 用 pH 7.0 无 菌 氧化 钠 -蛋白 
腑 缓冲 液 制 成 1: 10 的 供 试 液 。 

细菌 数 、 功 菌 和 酵母 菌 数 ” 取 供 试 液 ,依法 检查 (附录 
并 J 平 由 法 ), 每 1g 供 试 品 中 细菌 数 不 得 过 1000cfu, 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu。 

大 肠 埃 希 菌 ” 取 1: 10 的 供 试 液 10ml, 依 法 检查 (附录 
并 J) ,不 得 检 出 。 

【类 别 】 营养 药 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 

【制剂 ] (1) 葡 萄 糖 注射 液 
(3) 葡 菊 糖 氢化 钠 注 射 液 


(2) 葡萄 糖 粉剂 mc 增 i] 
(4) 复 方 乳酸 钠 葡萄 糖 注 射 液 


无 水 葡萄 糖 


Wushui Putaotang 
Anhydrous Glucose 


Ce HizOe 180.16 
本 品 为 D-( 十 )- 吡 喃 葡萄 糖 。 
【性 状 】〗 本 品 为 无 色 结 唱 或 白色 结晶 性 或 颗粒 性 粉末 ; 
无 臭 , 味 甜 。 
本 品 在 水 中 易 溶 , 在 乙醇 中 微 溶 。 


比 旋 度 ” 取 本 品 约 10g, 精 密 称 定 , 置 50ml 量 瓶 中 ,加 水 适 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


无 水 葡萄 糖 


量 与 氨 试 液 2. oml 溶解 后 ,用 水 稀释 至 刻度 , 播 匀 ,放置 60 分 钟 ， 
在 25 时 依法 测定 (附录 VE), 比 旋 度 为 十 52. 6 至 十 53, 2 。 

【鉴别 〗 (1) 取 本 品 约 0. 2g, 加 水 5ml 溶解 后 , 缓 缓 滴 入 
微 温 的 碱 性 酒石酸 铜 试 液 中 , 即 生 成 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 702 
图 ) 一 致 。 

【检查 】 酸度 ” 取 本 品 2.0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,加 酚 枉 指 
示 液 3 滴 与 所 氧化 钠 滴定 液 (0. 02molML)0, 20ml, 应 显 粉红 色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 5.0g, 加 热 水 溶解 后 , 放 
冷 , 用 水 稀释 至 10ml, 溶 液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 
度 标 准 液 ( 附 录 区 B) 比 较 ,不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 对 照 液 ( 取 比 
色 用 毛 化 钴 液 3. 0ml、 比 色 用 重 铬 酸 钾 液 3. 0ml 与 比 色 用 硫 
酸 铜 液 6. 0ml, 用 水 稀释 成 50ml) 1. 0ml 用 水 稀释 至 10ml 比 
较 ,不 得 更 深 。 

乙醇 溶液 的 澄清 度 ”到 本 品 1. 0g, 加 乙醇 20mi, 置 水 浴 
上 加 热 问 流 约 40 分 钟 ,溶液 应 澄清 。 

握 化 物 取 本 品 0.60g, 依 法 检查 (附录 丽 A) ,与 标准 氯 
化 钠 溶液 6. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ,不 得 更 浓 (0. 01%)。 

硫酸 盐 取 本 品 2. 0g, 依 法 检查 (附录 网 B) ,与 标准 硫 
酸 钾 溶 液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 较 ,不 得 更 浓 (0.01% ) 。 

亚 硫 酸 盐 与 可 溶性 淀粉 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 10ml 溶解 
后 ,加 碘 试 液 1 滴 , 应 即 显 黄色 。 

干燥 失重 取 本 品 , 在 105 和 干燥 至 恒 重 , 减 失重 量 不 得 
过 1.0%( 附 录 垦 LL)。 . 

炽 灼 残渣 ”不 得 过 0.1 儿 (附录 琢 N)。 

蛋 和 白质” 取 本 品 1.0g, 加 水 10ml 溶解 后 ,加 磺 基 水 杨 酸 
溶液 (1 一 5)3ml, 不 得 发 生 浑浊 或 沉淀 。 

钢 盐 ” 取 本 品 2. 0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,溶液 分 成 两 等 
份 , 一 份 中 加 稀 硫酸 1ml, 另 一 份 中 水 1ml, 播 名, 放置 15 分 
钟 ,两 液 均 应 澄清 。 

钙 盐 取 本 品 1.0g, 加 水 10ml 溶解 后 ,加 氨 试 液 lml 与 
草酸 铁 试 液 5ml, 播 匀 ,放置 1 小 时 ,如 发 生 浑浊 ,与 标准 钙 溶 液 
[精密 称 取 碳酸 钙 0. 1250g, 置 500ml 量 瓶 中 ,加 水 5ml 与 盐酸 
0. 5ml 使 溶解 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 。 每 lml 相当 于 0. 1mg 
的 钙 (Ca)]1. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 浓 (0.01%)。 

铁 盐 取 本 品 2. 0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,加 硝酸 3 滴 , 缓 
慢 煮沸 5 分钟, 放 冷 ,用 水 稀释 制 成 45ml, 加 硫 和 氰 酸 镁 溶液 
(30 一 100)3. 0ml, 摇 匀 , 如 显 色 ,与 标准 铁 溶 液 2.0ml 用 同一 
方法 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 得 更 深 (0. 001%)。 

重金 属 取 本 品 5.0g, 加 水 23ml 溶解 后 ,加 醋酸 盐 缓 冲 
液 (pH 3.5)2ml, 依 法 检查 (附录 刚 互 第 一 法 ), 含 重金 属 不 
得 过 百 万 分 之 四 。 

砷 盐 取 本 品 2.0g, 加 水 5ml 溶解 后 ,加 稀 硫酸 5ml 与 
省 化 钾 溴 试 液 0. 5ml, 置 水 浴 上 加 热 约 20 分 钟 ,使 保持 稍 过 
量 的 省 存在 ,必要 时 ,再 补 加 省 化 钾 溴 试 液 适 量 ,并 随时 补充 
燕 散 的 水 分 , 放 冷 ,加 盐酸 5ml 与 水 适量 使 成 28ml, 依 法 检查 
(附录 静 本 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0001%)。 
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葡萄 糖 氯 化 钠 注射 液 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


微生物 限度 ” 取 本 品 10g, 用 pH 7.0 无 菌 氯 化 钠 -蛋白 
腑 缓冲 液 制 成 1 : 10 的 供 试 液 。 

细菌 数 . 老 菌 和 酵母 菌 数 取 供 试 液 ,依法 检查 (附录 
贡 J 平 亚 法 ) ,每 1g 供 试 品 中 细菌 数 不 得 过 1000cfu, 霉 菌 和 
酵母 菌 总 数 不 得 过 100cfu。 

大 肠 埃 希 菌 ” 取 1 : 10 的 供 试 液 10ml, 依 法 检查 (附录 
姑 J) ,不 得 检 出 。 

【类 别 】 营养 药 。 

【贮藏 】 密封 保存 。 

【制剂 ] (1) 葡萄糖 注射 液 
(3) 葡 萄 糖 氯 化 钠 注射 液 


和 (2) 葡 萄 糖 粉剂 [地] 
(4) 复 方 乳酸 钠 葡 萄 糖 注射 液 


葡萄 糖 氯 化 钠 注射 液 


Putaotang Luhuana Zhusheye 


Glucose and Sodium Chloride injection 


本 品 为 葡萄 糖 或 无 水 葡萄 糖 与 氧化 钠 的 灭 菌 水 溶液 。 含 
葡萄 糖 (Ce Hi;O。* HO) 与 氧化 钠 (NaCl) 均 应 为 标示 量 的 
95.0%~105.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 缓 缓 滴 入 微 温 的 碱 性 酒石酸 铜 试 液 
中 , 即 生 成 氧化 亚 铜 的 红色 沉淀 。 

(2) 本 品 显 钠 盐 与 氯 化 物 的 鉴别 反应 (附录 下 )。 

【检查 】 pH 值 应 为 3.5 一 5.5( 附 录 克 H)。 

5- 羟 甲 基 糠 醛 ”精密 量 取 本 品 适量 ( 约 相当 于 葡萄 糖 
0. 1g) , 置 50ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 照 紫外 -可 见 分 光 
光度 法 (附录 K A) 在 284nm 的 波长 处 测定 ,吸光 度 不 得 大 于 
0. 25。 

重金 属 ” 取 本 品 适 量 ( 约 相当 于 葡萄 糖 38) ,必要 时 ,蒸发 至 
约 20ml, 放 冷 ,加 醋酸 盐 缓 冲 液 (pH 3. 5)2ml 与 水 适量 使 成 25ml， 
依法 检查 (附录 饭 H 第 一 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 五 。 

无 菌 ” 取 本 品 , 采 用 薄膜 过 滤 法 ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 阳 
性 对 照 菌 ,依法 检查 (附录 居 昌 ) ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 E) ,每 1ml 中 含 
内 毒素 的 量 应 小 于 0. 50EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 B)。 

【含量 测定 】 葡萄 糖 “ 取 本 品 ,在 25C 时 ,依法 测定 旋 
光度 (附录 YI E) 与 2.0852 相 乘 mresirl, 即 得 供 试 量 中 含有 
Cs HisO。， HsO 的 重量 (g) 。 

氢化 钠 ”精密 量 取 本 品 10ml( 含 氧化 钠 0.9%), 加 水 
40ml 或 精密 量 取 本 品 50ml( 含 氧化 钠 0. 18%) ,加 2%% 糊 精深 
液 5ml,2. 5% 硼 砂 溶液 2ml 与 荧光 黄 指示 液 5 一 8 滴 , 用 硝酸 
银 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 。 每 lml 硝酸 银 滴定 液 (0.1 
mol/L) 相 当 于 5. 844mg 的 NaCl。 

【类 别 】 体液 补充 药 。 


.370， 


【规格 】 (1)50ml : 葡萄 糖 4g 与 氧化 钠 0.09g (2)100ml: 
葡萄 糖 5g 与 毛 化 钠 0. 9g 〈3)100ml : 葡萄 糖 8g 与 氧化 钠 0. 18g 
(4)100ml : 葡萄 糖 10g 与 氢化 钠 0.98 〈5)250ml : 葡萄 糖 
12. 5g 与 氢化 钠 2. 25g (6)250ml : 葡萄 糖 20g 与 所 化 钠 0. 45g 
(7)250ml : 葡萄 糖 25g 与 氢化 钠 2. 25g 〈8)500ml : 葡萄 糖 
25g 与 氢化 钠 4. 5g (9)500ml : 葡萄 糖 50g 与 氮 化 钠 4. 5g 


(10)1000ml : 葡萄 糖 50g 与 氢化 钠 9g 
【贮藏 


密闭 保存 。 


硬 脂 酸 红 老 素 
Yingzhisuan Hongmeisu 


Erythromycin Stearate 


O 
ll 
,HC-(CH,)ie-C—OH 


Cs Her NO13 »* Cis HaseO 1018.42 

本 品 为 红 霉 素 的 硬 脂 酸 盐 及 过 量 的 硬 脂 酸 。 按 无 水 物 计 
算 ,每 lmg 的 效 价 不 得 少 于 550 红 霉 素 单 位 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 的 结晶 或 粉末 ;无 臭 , 味 微 苦 。 

本 品 在 甲醇 .乙醇 或 三 毛 甲 烷 中 溶解 ,在 丙酮 中 微 深 ,在 
水 中 几乎 不 溶 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 3mg, 加 丙酮 2ml, 溶 解 后 ,加 盐酸 
2ml, 即 显 橙黄 色 ,渐变 为 紫红 色 ,再 加 三 毛 甲 烷 2ml, 振 播 ,三 
氯 甲 煤层 显 蓝 色 。 

(2) 在 红 霉 素 A 组 分 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 标准 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

《3) 取 本 品 约 0. 1g, 加 2mol/L 盐酸 溶液 5ml 及 水 10ml， 
缓 缓 加 热 至 沸 , 表 面 有 油 珠 浮 起 ,冷却 ,取出 脂肪 层 ,加 
0. 1mol/L 氧 氧 化 钠 溶液 3ml, 加 热 至 沸 , 放 冷 ,溶液 成 白色 胶 
体 。 加 沸水 10ml 使 胶体 溶解 (必要 时 可 加 热 ) , 振 摇 产生 泡 
沫 。 取 此 溶液 约 1ml, 滴 加 10% 握 化 钙 溶 液 3 一 4 滴 , 加 热 振 
摇 产 生 粒 状 沉淀 。 此 沉淀 不 溶 于 盐酸 。 

【检查 】 游离 硬 脂 酸 ” 取 本 品 约 0. 4g, 精 密 称 定 , 加 预 
先 用 和 氨 氧 化 钠 滴 定 液 (0. 1mol/L) 中 和 至 酚 枉 指示 液 刚 显 红 
色 的 乙醇 50ml 使 溶解 ,加 酚 枉 指示 液 1 一 2 滴 ,, 用 氢 氧 化 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 , 至 溶液 由 无 色 变 为 微 红 色 ,计算 出 每 1]g 
供 试 品 消耗 氨 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1 moVL) 的 量 (Cml) , 减 去 滴定 
硬 脂 酸 红 霉 素 时 每 1g 供 试 品 消耗 高 毛 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 
量 (mb ,每 1ml 差 值 相当 于 28. 45mg 的 Cis Hss O; 。 按 无 水 物 计 
算 , 含 硬 脂 酸 (Cu Hae O: ) 不 得 过 14. 0%。 
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硬 脂 酸 红 老 素 取 本 品 约 0. 5g, 精 密 称 定 ,加 二 握 甲 烷 
30ml, 振 播 使 溶解 , 滤 过 ,残渣 用 二 握 甲 烷 提 取 3 次 ,每 次 加 二 
握 甲 烷 25ml, 提取 液 滤 过 ,用 二 氯 甲 烷 洗 涤 滤 纸 @rtsir]j， 合 并 
滤液 和 洗 液 , 置 水 洽 上 蒸发 浓缩 至 约 30ml, 加 入 预先 用 高 毛 
酸 滴定 液 (0. 1molL)? 中 和 的 无 水 冰 醋 酸 50ml, 以 结晶 紫 为 指 
示 液 ,再 用 高 氧 酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 至 溶液 由 紫色 变 为 
蓝 绿色 。 每 1ml 高 毛 酸 滴定 液 (0. Imol/L) 按 无 水 物 计 算 , 相 
当 于 101. 8mg 的 Cy Heor+ NO13。，Cis HseO; ,不 得 少 于 77.0%。 

硬 脂 酸 钠 ” 取 本 品 2. 0g, 照 炽 灼 残 酒 项 下 的 方法 (附录 出 
NM) 检查 ,每 1g 残 酒 相当 于 4. 317g 的 Cls Hss NaOs ,不 得 过 6. 0%。 

游离 硬 脂 酸 、 硬 脂 酸 红 笑 素 与 硬 脂 酸 钠 三 项 总 和 , 按 无 
水 物 计 算 ,应 为 98.0%% 一 103.0% 。 

红 圳 素 B.C 组 分 及 有 关 物 质 ” 取 本 品 ,加 甲醇 适量 
(10mg 加 甲醇 lml) 溶 解 后 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.0)- 甲 醇 
(15 : 1) 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 红 霉 素 4mg 的 溶液 , 作 
为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 5ml; 置 100ml 量 瓶 中 ， 
用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7. 0)- 甲 醇 (15 : 1) 稀 释 至 刻度 , 播 匀 , 作 
为 对 照 溶 液 。 照 红 霉 素 A 组 分 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 
20ul 注 人 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 50% ,精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 
20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主峰 保留 时 间 的 5 
倍 。 红 霉 素 B 按 校正 后 的 峰 面 积 计 算 ( 乘 以 校正 因子 0.7) 和 
红 霉 素 C 峰 面积 均 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (5.0%)。 供 
试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 蜂 ," 除 乳糖 酸 ( 约 为 2 分 钟 ) 、 硬 
脂 酸 与 棕榈 酸 外 (必要 时 可 用 乳糖 酸 、 硬 脂 酸 与 棕榈 酸 进 行 定 
位 ) ,mrk 订 红 霉 素 烯 醇 醋 和 杂质 1 按 校正 后 的 峰 面积 计算 (分 
别 乘 以 校正 因子 0. 09、0.15) 和 其 他 单个 杂质 峰 面 积 均 不 得 
大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 0. 6 倍 (3. 0% ) ;其 他 各 杂质 峰 面 积 
的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (5.0%%), 供 试 品 溶液 ( 供 试 
品 溶液 应 临 用 前 新 配 ) 色 谱 图 中 任何 小 于 对 照 溶液 主峰 面积 
0.01 倍 的 峰 可 忽略 不 计 。 

水 分 “了 到 本 品 适量 ( 约 相当 于 红 霉 素 0. 2g) ,加 10% 的 吐 
唑 无 水 甲醇 溶液 使 溶解 , 照 水 分 测定 法 (附录 出 M 第 一 法 A) 
测定 ,含水 分 不 得 过 4.0%。 

红 老 素 A 组 分 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 磷酸 盐 溶液 ( 取 磷 酸 氨 二 钾 8. 7g, 加 水 1000ml， 
用 20% 磷 酸 调节 pH 值 至 8. 2)- 乙 且 (40 : 60) 为 流动 相 ; 柱 温 
35'C ;波长 为 215nm。 取 红 霉 素 标准 品 适量 ,130C 加热 破坏 
4 小 时 加 甲醇 适量 (10mg 加 甲醇 lml) 溶 解 后 ,用 磷酸 盐 缓 冲 
液 (pH 7.0)- 甲 醉 (15 : 1) 稀 释 制 成 每 lml 中 约 含 4mg 的 溶 
液 , 取 20ml 注入 液 相 色 谱 仪 , 记 录 色 谱 图 至 红 霉 素 A 保留 时 
间 的 5 倍 。 按 红 霉 素 C. 红 霉 素 A、 杂 质 1. 红 霉 素 B. 红 霉 素 
烯 醇 酸 峰 的 顺序 出 峰 ( 必 要 时 ,用 红 霉 素 C、. 红 霉 素 B. 红 霉 素 
烯 醇 醚 对 照 品 进行 峰 定位 )。 红 霉 素 A 峰 与 红 霉 素 烯 醇 醚 峰 
的 分 离 度 应 大 于 14. 0, 红 霉 素 A 峰 的 拖 尾 因子 应 小 于 2. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 约 0. 2g 和 红 霉 素 的 标准 品 约 0. 1g, 精 
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密 称 定 , 分 别 加 甲醇 5ml 溶解 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.0)- 甲 
醇 (15 : 1) 定 量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 红 霉 素 4mg 的 溶液 ， 
分 别 作 为 供 试 品 溶液 和 标准 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 与 
标准 品 溶液 各 20pl, 分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 
标 法 以 峰 面积 计算 供 试 品 中 红 霉 素 A 的 含量 ." 按 无 水 物 计 
算 ,不 得 少 于 硬 脂 酸 红 老 素 含量 的 63. 4% .四 [ 休 订 ] 

【含量 测定 】 精密 称 取 本 品 适量 ,加 乙醇 溶解 并 定量 稀 
释 制 成 每 lml 中 含 1000 单位 的 溶液 ,放置 2 小 时 以 上 , 另 取 
红 霉 素 标 准 品 适量 ,精密 称 定 ,加 乙醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 含 1000 单位 的 溢 液 , 照 抗 生 素 微生物 检定 法 红 霉 素 项 
下 (附录 并 A 管 碟 法 或 浊 度 法 ?测定 。1000 红 霉 素 单位 相当 
于 lmg 的 Cs HerNOLs 。 可 信 限 率 不 得 大 于 7%%。 

【类 别 】 大 环 内 酯 类 抗生素 。 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 

【制剂 】 (1) 硬 脂 酸 红 霉 素 片 (2) 硬 脂 酸 红 性 素 胶 训 
〈3) 硬 脂 酸 红 霉 素 颗粒 


硬 脂 酸 红 老 素 片 


Yingzhisuan Hongmeisu Pian 


Erythromycin Stearate Tablets 


本 品 含 硬 脂 酸 红 霉 素 按 红 霉 素 (Cay Her NO1s ) 计 算 ,应 为 
标示 量 的 90. 0% ~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 糖衣 片 或 薄膜 衣 片 ,除去 包 衣 后 显 白 色 
或 类 白色 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 , 研 细 , 照 硬 脂 酸 红 翅 素 项 下 的 鉴别 
(1) 项 试验 , 显 相同 的 反应 。 

s (2) 取 本 品 细 粉 与 红 霉 素 标准 品 各 适量 , 照 红 雷 素 B、C 
组 分 及 有 关 物 质 项 下 的 方法 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 红 
霉 素 4mg 的 溶液 , 滤 过 ,分 别 作为 供 试 品 溶液 与 标准 品 溶液 ， 
试验 。 在 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 与 
标准 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 ,cg 订 ] 

(3) 取 本 品 , 研 细 ,加 里 二 氯 甲烷 @resir 10ml, 研磨 ,使 硬 脂 
酸 红 霉 素 溶 解 , 滤 过 ,滤液 置 水 浴 上 蒸 干 ,残渣 照 硬 脂 酸 红 霉 
素 项 下 的 鉴别 (3) 项 试验 , 显 相同 的 反应 。 

【检查 】 红 寺 素 B、C 组 分 及 有 关 物 质 取 本 品 , 研 细 ， 
精密 称 取 适 量 ,加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 红 霉 
素 20mg 的 溶液 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 磷酸 盐 缓冲 
液 (pH 7. 0)- 甲 醇 (15 : 1) 定 量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 红 霉 素 
4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 照 硬 脂 酸 红 霉 素 项 下 的 方法 测 
定 , 应 符合 规定 。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 法 ), 以 
盐酸 溶液 (9 一 1000)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 分 钟 100 转 ， 
依法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 适量 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适 
量 , 用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 lml 中 约 含 红 霉 素 55pg 的 溶 
.371 ， 
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液 ; 另 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 ,精密 称 取 适量 ( 约 相当 于 
平均 片 重 ) , 置 1000ml 量 瓶 中 ,加 溶出 介质 溶解 并 稀释 至 刻度 ， 
摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 红 霉 素 55ug 的 溶液 。 精 密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 5ml， 
分 别 精密 加 硫酸 溶液 (75->100)5ml, 混 匀 , 放 置 约 45 分 钟 , 放 冷 ， 
照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 482nm 的 波长 处 分 别 测 
定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 ?5%, 应 符合 规定 。 

外 红 者 率 A 组 分 取 本 品 20 片 , 除 去 包 衣 , 研 细 ,精密 称 
取 适 量 ( 约 相当 于 红 霉 素 0.1g) ,加 甲醇 5ml 溶解 ,用 磷酸 盐 
缓冲 液 (pH 7. 0)- 甲 醇 (15 : 1) 定 量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 红 
霉 素 4mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 , 照 硬 脂 酸 
红 霉 素 项 下 的 方法 测定 , 按 标示 量 计算 , 红 霉 素 A 的 含量 不 
得 少 于 83. 5 % 。 本 [出 除 ] 

其 他 ”应 符合 片 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 A) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 10 片 ,精密 称 定 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 , 加 乙醇 使 硬 脂 酸 红 霉 素 溶 解 ;如 为 糖衣 片 , 取 本 品 4 片 , 研 
细 , 加 乙醇 分 次 研磨 ,使 硬 脂 酸 红 霉 素 溶 解 ,用 乙醇 定量 稀释 制 
成 每 lmi 中 约 含 1000 单位 的 溶液 , 摇 匀 , 静 置 2 小 时 以 上 , 精 
密 量 取 上 清 液 适量 , 照 硬 脂 酸 红 霉 素 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 硬 脂 酸 红 霉 素 。 

【规格 】 按 C3: He NO 计算 
(2)0.125g(12. 5 万 单位 ) 

【贮藏 3 


(1)0.05g(5 万 单位 ) 
(3)0. 25g(25 万 单位 ) 
遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 
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Yingzhisuan Hongmeisu Jiaonang 


Erythromycin Stearate Capsules 


本 品 含 硬 脂 酸 红 霉 素 按 红 霉 素 (Cxy Her NO ) 计 算 , 应 为 
标示 量 的 90. 0%~110.0%。 

中 鉴别 〗 (1) 取 本 品 内 容 物 与 红 霉 素 标准 品 各 适量 , 照 
红 才 素 B.C 组 分 及 有 关 物 质 项 下 的 方法 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 红 霉 素 4mg 的 溶液 , 滤 过 ,分 别 作 为 供 试 品 溶 液 
与 标准 品 溶液 ,试验 。 在 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 标准 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 . 

(2) 取 本 品 的 内 容 物 , 照 硬 脂 酸 红心 素 项 下 的 鉴别 (1)、 
(3) 项 鉴别 试验 , 显 相同 的 反应 。 rp 订 ] 

【检查 】 红 警 素 B、C 组 分 及 有 关 物 质 取 本 品 的 内 容 
物 适量 ,精密 称 取 适 量 , 加 甲醇 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
含 红 霉 素 20mg 的 溶液 , 滤 过 ,精密 量 取 续 滤 液 适量 ,用 磷酸 
盐 缓冲 液 (pPH 7. 0)- 甲 醇 (15 : 1) 定 量 稀 释 制 成 每 Iml 中 约 含 
红 霉 素 4mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ; 照 硬 脂 酸 红 震 素 项 下 
的 方法 测定 ,应 符合 规定 。 

水 分 “ 取 本 品 的 内 容 物 适 量 ( 约 相当 于 红 霉 素 0. 2g) ,加 
10%% 的 号 只 无 水 甲醇 溶液 使 溶解 , 照 水 分 测定 法 (附录 亚 M 

。372 。 
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第 一 法 A) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 4.0%。 

溶出 度 ” 取 本 品 , 照 溶 出 度 测定 法 (附录 XC 第 一 
法 ) ,以 盐酸 溶液 (9 一 1000)900ml 为 溶出 介质 ,转速 为 每 
分 钟 100 转 , 依 法 操作 ,经 45 分 钟 时 , 取 溶 液 适 量 , 滤 过 ， 
精密 量 取 续 滤液 适量 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 
约 含 红 霉 素 55p8g 的 溶液 ; 另 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 , 混 
合 均 匀 ,精密 称 取 适 量 ( 约 相当 于 平均 装 量 ), 置 1000ml 量 
瓶 中 ,用 溶出 介质 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 滤 过 ,精密 量 
取 续 滤液 适量 ,用 溶出 介质 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 红 
霉 素 55pg 的 溶液 。 精 密 量 取 上 述 两 种 溶液 各 5ml, 分别 
精密 加 硫酸 溶液 (75 一 100)5ml, 混 匀 , 放 置 45 分 钟 , 放 
冷 , 照 紫外 -可 见 分 光 光 度 法 (附录 人 A) ,在 482nm 的 波长 
处 分 别 测定 吸光 度 , 计 算 每 片 的 溶出 量 。 限 度 为 75% ,应 
符合 规定 。 

se 红 老 素 A 组 分 取 本 品 内 容 物 适量 , 研 细 , 精 密 称 取 适 
量 ( 约 相当 于 红 老 素 0. 1g) ,加 甲醇 5ml 溶解 ,用 磷酸 盐 缓 冲 
液 (pH 7.0)- 甲 醇 (15 : 1) 定 量 稀 释 制 成 每 1ml 中 约 含 红 霉 素 
4mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 作为 供 试 品 溶液 , 照 硬 脂 酸 红 霍 
素 顶 下 的 方法 测定 , 按 标示 量 计 算 , 红 霉 素 A 的 含量 不 少 于 
83. 5 % 。 和 [删除 ] 

其 他 ”应 符合 胶 训 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 E) 。 

【含量 测定 】 取 装 量 差 异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 
称 取 适 量 ( 约 相当 于 红 均 素 0. 1g) ,加 乙醇 使 硬 脂 酸 红 埠 素 溶 
解 并 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 1000 单位 的 溶液 , 摇 匀 , 静 
置 2 小 时 以 上 ,精密 量 取 上 清 液 适 量 , 照 硬 脂 酸 红 霉 索 项 下 的 
方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 硬 脂 酸 红 每 素 。 

【规格 】 按 Cxy He NO 计算 
(2)0. 125g(12. 5 万 单位 ) 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


《1)0.1g(10 万 单位 ) 
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Erythromycin Stearate Granules 


本 品 含 硬 脂 酸 红 霉 素 按 红 霉 素 (Ca Her NO ) 计 算 ,应 为 
标示 量 的 90.0%% 一 110.0 闻 。 

性状】 本 品 为 混 悬 颗粒 ; 气 芳 香 , 味 甜 。 

【鉴别 】 〈1) 取 本 品 细 粉 适量 ( 约 相当 于 红 霉 素 3mg) ,加 
丙酮 3ml 溶解 , 滤 过 ,滤液 加 盐酸 2ml, 即 显 橙黄 色 ,渐变 为 紫 
红色 ,再 加 三 氯 甲 烷 2ml, 振 播 , 三 毛 围 烷 层 显 紫 色 。 

里 (2) 取 本 品 细 粉 与 红 霉 素 标准 品 各 适量 , 照 红 霉 素 B,C 
组 分 及 有 关 物 质 项 下 的 方法 ,溶解 并 稀释 制 成 每 tml 中 约 含 
红 霉 素 4mg 的 溶液 , 滤 过 ,分 别 作为 供 试 品 溶液 与 标准 品 深 
液 ,试验 。 在 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 应 
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硝酸 毛 果 芸香 碱 


与 标准 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 ,gg[ 增 训 ] 

(3) 取 本 品 约 3g, 置 离心 管内 ,加 适量 水 搅拌 使 成 混 悬 液 ， 
离心 , 弃 去 上 清 液 ,沉淀 加 适量 水 洗涤 离心 3 次 , 取 沉淀 ,加 稀 
盐酸 3. 5ml 与 水 10ml, 混 和 ,缓慢 加 热 至 沸 , 待 有 油 珠 浮 起 , 放 
冷 , 取 脂肪 层 , 加 0.4%% 氧 氧化 钠 溶液 3ml, 加 热 至 沸 , 放 冷 , 则 
溶液 成 白色 胶体 ,加 沸水 10ml, 振 摇 , 即 产生 泡沫 ,分 取 lml, 加 
氧化 钙 试 液 3 一 4 滴 ,产生 粒状 沉淀 ,此 沉淀 不 溶 于 盐酸 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 适量 ,加 水 制 成 每 lml 中 约 含 
0.1mg 的 混 悬 液 , 依法 测定 (附录 WH HH), pH 值 应 为 
6.0~9.0。 

日 红 笑 素 B.C 组 分 及 有 关 物 质 ” 取 本 品 内 容 物 适量 , 研 
细 , 精 密 称 取 适量 ( 约 相 当 于 红 霉 素 0. 1g) ,加 甲醇 50ml, 超 声 
5 分 钟 使 溶解 ,用 磷酸 盐 缓 冲 盐 (pH 7.0)- 甲 醇 (15 : 1) 定 量 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 红 霉 素 1mg 的 溶液 , 滤 过 , 取 续 滤液 
作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 供 试 品 溶液 5ml, 置 100ml 量 瓶 
中 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.0)- 甲 醇 (15 : 1) 稀 释 到 刻度 , 播 
匀 ，, 作 为 对 照 溶液 。 照 硬 脂 酸 红 霉 素 项 下 的 方法 测定 , 供 试 品 
溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 溶剂 及 辅料 峰 ( 约 为 3 分 钟 ) 外 ， 
应 符合 规定 ,@m[ 增 订 ] 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 2.0%( 附 录 钮 LL)。 

其 他 ”应 符合 颗粒 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 N)。 

【含量 测定 】 取 装 量 差异 项 下 的 内 容 物 ,混合 均匀 ,精密 称 
取 适 量 ( 约 相当 于 红 霉 素 0. 1g) ,加 乙醇 溶解 后 ,用 灭 菌 水 定量 制 
成 每 lml 中 约 含 1000 单位 的 溶液 , 播 匀 , 静 置 2 小 时 以 上 ,精密 
量 取 上 清 液 适量 , 照 硬 脂 酸 红 霉 素 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 同 硬 脂 酸 红 惫 素 。 

【规格 】 50mg(5 万 单位 )( 按 Ca Hsr+ NO 计算 ) 

【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 干燥 处 保存 。 


注射 用 硝 普 钠 


Zhusheyong Xiaopuna 


Sodium Nitroprusside for Injection 


本 品 为 硝 普 钠 的 无 菌 冻 干 品 "” 按 平均 装 量 计算 ,mcm 这 ] 
含 硝 普 钠 以 无 水 物 CNas Fe(CN)s NOJ 计 算 , 应 为 标示 量 的 
90.0%~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 粉红 色 ” 粉 末 或 疏松 块 状 物 ctw]。 水 
溶液 放置 不 稳定 ,光照 射 下 加 速 分 解 。 

【鉴别 】 取 本 品 , 照 硝 普 钠 项 下 的 鉴别 试验 , 显 相同 的 反应 。 

【检查 】 酸度 取 本 品 2 支 ,加 水 10ml 溶解 后 ,依法 测 
定 ( 附 录 W H) ,pH 值 应 为 5.0 一 7.0 。 

氰 化 物 ” 取 本 品 5 支 ( 约 相当 于 硝 普 钠 0. 25g ) ,依法 检 
查 ( 附 录 表 下 第 二 法 ) ,与 标准 氰 化 钾 溶 液 1. 0ml 所 得 的 结果 
相 比 较 ,应 符合 规定 (0. 0008%)。 
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铁 氰 化 物 与 亚 铁 握 化物 “ 取 本 品 , 照 硝 普 钠 项 下 的 方法 
检查 ,应 符合 规定 。 

水 分 ， 取 本 品 适量 , 照 水 分 测定 法 (附录 骨 M 第 一 法 ) 测 
定 , 含 水 分 不 得 过 5. 0 % 田 [修订 ] 。 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 外 E), 每 lmg 确 
普 钠 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 8. 3EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 苯 基 键 合 硅胶 为 填充 
剂 ;以 含 0. 34% 硫 酸 氧 四 丁 基 狠 与 0.284% 无 水 磷酸 氧 二 
钠 的 溶液 (用 磷酸 调节 pH 值 至 6. 0)- 甲 醇 (50 : 50) 为 流 
动 相 ;检测 波长 为 254nm。 取 硝 普 钠 对 照 品 与 铁 氰 化 钾 适 
量 ,加 水 溶解 制 成 每 lml 中 约 含 硝 普 钠 与 铁 氰 化 钾 各 
0.01mg 的 混合 溶液 , 取 20u 注入 液 相 色谱 仪 ,理论 板 数 
按 硝 普 钠 峰 计算 不 低 于 4000, 硝 普 钠 峰 与 铁 氰 化 钾 峰 的 
分 离 度 应 大 于 4. 0。 

测定 法 ” 取 本 品 5 瓶 ,加 水 使 内 容 物 溶解 ,并 定量 转移 至 
250ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 5ml, 置 50ml 
量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,精密 量 取 20jl, 注 入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 ; 另 取 硝 普 钠 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 水 溶解 并 定 
量 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 1mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 
法 以 峰 面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 硝 普 钠 。 

【规格 】 50mg( 相 当 于 无 水 物 43. 96mg) 

【贮藏 】 谈 光 ,密闭 保存 。 


硝酸 毛 果 芸香 碱 
Xiaosuan Maoguoyunxiangjian 


Pilocarpine Nitrate 


O , HNO, 


Cu Hi NiO,; » HNO; 271. 27 

本 品 为 4-[(1- 甲 基 -1 互 -咪唑 -5- 基 ) 甲 基 ]-3- 乙 基 二 氧 -2 
(3 五 )- 呐 喃 酮 硝酸 盐 。 按 干燥 品 计 算 , 含 Cu He Ni:O; ， 
HNO; 不 得 少 于 99. 0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 结晶 或 白色 结晶 性 粉末 ;无 臭 ; 遇 光 

本 品 在 水 中 易 溶 ,在 乙醇 中 微 溶 ,在 三 氯 甲 烷 或 乙醚 中 
不 溶 。 

熔点 ”本 品 的 熔点 (附录 VY C) 为 174~178'C ,熔融 时 同 
时 分 解 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 , 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 10g 的 溶液 ,依法 测定 (附录 Wi E), 比 旋 度 为 
。 373 。 
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十 80" 至 十 83"。 

鉴别】 (1) 取 本 品 约 10mg, 加 水 2ml 溶解 后 ,依次 加 入 
重 铬 酸 钾 试 液 2 滴 . 过 氧化 氨 试 液 lml 与 三 氯 甲 烷 2ml, 振 
摇 ,三 氧 甲烷 层 即 显 紫色 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 的 图 谱 ( 光 谱 集 472 
图 ) 一 致 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 硝酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 焉 )。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 1. 0g, 加 水 20ml 溶解 后 ,分 成 
二 份 :一 份 中 加 甲 基 红 指示 液 1 滴 , 应 显 红色 ; 另 一 份 中 加 省 
酚 蓝 指示 液 2 滴 , 应 显 蓝 色 。 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 取 本 品 0. 5g, 加 新 沸 放 冷 的 水 
10ml 使 溶解 ,溶液 应 澄清 无 色 ; 如 显 浑浊 ,与 1 号 浊 度 标准 液 
(附录 到 B) 比 较 , 不 得 更 浓 ; 如 显 色 ,与 黄色 1 号 标准 比 色 液 
(附录 区 A 第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 

氰 化物 取 本 品 0. 10g, 加 水 5ml 溶解 后 ,加 稀 硝 酸 使 成 
酸性 ,再 加 硝酸 银 试 液 数 滴 , 不 得 即时 发 生 浑浊 。 

于 有 关 物 质 ” 取 本 品 适 量 ,精密 称 定 ,加 水 溶解 并 稀释 制 
成 每 1ml 中 含 lmg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适 量 ， 
用 水 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 5ng 的 溶液 作为 对 照 溶液 。 照 
高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) ,用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 为 填 
充 剂 (建议 含 碳 量 不 低 于 19%); 以 甲醇 - 乙 有 睛 -0.002mol/L 氧 
氧化 四 丁 基 锭 溶液 (55 : 60 : 885) (用 20% 磷 酸 溶液 调节 pH 
值 至 7.7) 为 流动 相 ; 检 测 波长 220nm。 取 硝酸 毛 果 芸 香 碱 与 
硝酸 异 毛 果 靶 香 碱 对 照 品 各 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 分 别 含 lmg 与 5pg 的 溶液 ,作为 系统 适用 性 试验 溶液 ; 
另 量 取 供 试 品 溶液 5ml, 加 浓 氨 溶液 0. 1ml, 水 浴 上 加 热 30 分 
钟 , 放 冷 ,用 水 稀释 至 25ml, 摇 匀 , 量 取 3ml, 用 水 稀释 至 
25ml, 摇 名 ,作为 毛 果 芸香 酸 定 位 用 溶液 。 量 取 系 统 适用 性 试 
验 溶 液 20p1 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 异 毛 果 芸香 碱 峰 
与 毛 果 芸香 碱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 取 对 照 溶液 20pl 注 
人 液 相 色谱 仪 , 调 节 检 测 灵 敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 
满 量程 的 20% ;再 精密 量 取 对 照 溶液 、 供 试 品 溶液 与 毛 果 芸 
香 酸 定位 用 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 
至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 显 异 
毛 果 芙 香 碱 峰 ,其 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 
(1.0%) ;如 显 毛 果 葵 香 酸 峰 ,其 峰 面 积 与 异 毛 果 蔡 香 碱 峰 面 
积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3 倍 (1.5%); 如 显 其 他 
杂质 峰 ( 除 硝酸 根 峰 外 ), 峰 面积 之 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 
面积 (0. 5%) ,mc 增订 1 

于 其 他 生物 碱 ” 取 本 品 0.2g, 加 水 20ml 溶解 后 ,分 成 两 
份 :一 份 中 加 氨 试 液 数 滴 , 另 一 份 中 加 重 铭 酸 钾 试 液 数 滴 , 均 
不 得 发 生 浑浊 。 [是 除 ] 

易 炭 化 物 ” 取 本 品 10mg, 加 硫酸 1ml 与 硝酸 0. 5ml 使 溶 
解 ,溶液 应 无 色 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105'C 干 燥 至 恒 重 , 减 失 重量 不 得 
过 0.5%( 附 录 妊 L)。 

炽 灼 残 各 ”不 得 过 0.1%( 附 录 巴 N)。 
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【含量 测定 】 取 本 品 约 0. 2g, 精 密 称 定 ,加 冰 醋 酸 30ml, 微 
热 使 溶解 , 放 冷 , 照 电 位 滴定 法 (附录 外 A), 用 高 毛 酸 滴定 液 
《0. tmolL) 滴 定 ,并 将 滴定 的 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 高 毛 
酸 滴定 液 (0. lmol/L) 相 当 于 27. 13mg 的 Cu Hys N; 0; ， HNO,。 

【类 别 】 缩 瞳 药 。 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 保存 。 

【制剂 】 硝酸 毛 果 芸 香 碱 滴 眼 液 


硝酸 毛 果 靶 香 碱 滴 眼 液 
Xiaosuan Maoguoyunxiangjian Diyanye 


Pilocarpine Nitrate Eye Drops 


品 含 硝酸 毛 果 芸 香 碱 (Cu HieN:O:。HNO: ) 应 为 标示 

量 的 90.0%~110. 0%。 

本 品 可 加 适量 的 抑 菌 剂 。 

KX 性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

【鉴别 〈1)? 取 本 品 , 照 硝酸 毛 果 芸 香 碱 项 下 的 监 别 (1)、 
(3) 项 试验 , 显 相同 的 反应 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 4.0 一 6.0 (附录 W H)。 

是 有 关 物 质 取 含量 测定 项 下 溶液 ,作为 供 试 曲 溶液 ; 精 
密 量 取 供 试 品 溶液 1ml 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 揪 
名 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 量 取 对 照 溶 
液 20pl 注入 液 相 色 谱 仪 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 
峰 高 约 为 满 量程 的 20%*。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 
各 20p1, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 
间 的 2 倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 显 毛 果 芳香 酸 峰 , 其 峰 面 
积 不 得 过 对 照 溶液 主峰 面积 的 4 倍 (4.0%), 其 他 杂质 峰 面 积 
的 和 不 得 过 对 照 溶液 主峰 面积 的 1. 5 售 (1.5%)。mcmir] 

渗透 压 摩尔 浓度 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 G) ,渗透 压 
摩尔 浓度 应 为 280~330mOsmol/kg。 

其 他 ”应 符合 眼 用 制剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 ( 附 
录 工 G)。 

[含量 测定 】 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V DD) 测定。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ; 以 甲醇 - 乙 且 -0.002moML 氧 氧 化 四 丁 基 锌 溶液 
(55: 60 : 885) (用 20%% 磷 酸 溶液 调节 pH 值 至 7.7) 为 流动 
相 ; 检 测 波 长 220nm。 量 取 对 照 品 溶液 sml, 加 浓 氮 溶液 
0. 1ml, 水 浴 上 加 热 30 分 钟 , 放 冷 ,用 水 稀释 至 25ml, 扬 匀 , 量 
取 3ml, 用 水 稀释 至 25ml, 摇 匀 ,作为 毛 果 芸香 酸 定位 用 溶液 ， 
精密 量 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 。 毛 果 芸 香 酸 峰 
与 毛 果 芸香 碱 峰 的 分 离 度 应 符合 要 求 。 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 水 稀释 制 成 每 1ml 中 含 
硝酸 毛 果 芸香 碱 1. 0mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ,精密 量 取 
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硝酸 甘油 气 雾 齐 


20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ; 另 取 硝酸 芸香 碱 对 照 品 
适量 ,精密 称 定 , 用 水 定量 稀释 制 成 每 1ml 中 含 硝酸 毛 果 芸香 
碱 1. 0mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 
峰 面 积 计算 , 即 得 ,nrg 订 ] 

【类 别 】 同 硝酸 毛 果 去 香 碱 。 

【规格 (1)5ml: 25mg 〈2)5ml:， 100mg 
(4)10ml : 100mg 〈5)10ml : 200mg 
【贮藏 】 遮光 ,密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 


(3)10ml : 
50mg 


硝酸 甘油 溶液 
Xioosuon Ganyou Rongye 


Nitroglycerin Solution 


Cs Hs NsO。 227. 09 
品 为 硝酸 甘油 的 无 水 乙醇 溶液 。 含 硝酸 甘油 

(Cs Hs NsOs) 应 为 9.0%~11. 0% (g/ml)。 

【性 状 】》 本 品 为 无 色 的 澄清 液体 ;有 乙醇 的 特 臭 。 

相对 密度 ”本 品 的 相对 密度 (附录 W A) 为 0.835 一 
0. 850 。 

【 准 别 1 〈1) 取 本 品 lml, 置 蒸发 和 由 中 ,加 氨 氧 化 钠 试 液 
0. 5ml, 混 匀 , 置 水 浴 上 使 乙醇 挥发 ,并 浓缩 至 约 0. 2ml, 放 冷 ， 
分 取 约 0. 1ml, 加 硫酸 1 一 2 滴 , 摇 匀 , 加 二 茶 胺 试 液 1 滴 , 即 
显 深 蓝 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 ” 取 本 品 1.0ml, 加 水 至 20ml, 加 人 饱和 和 氨 
化 钾 溶 液 2 滴 , 混 匀 , 依 法 测定 (附录 Wi HH),pH 值 应 为 
4. 5~6.5。 

有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 适量 ,用 流动 相 稀 释 制 成 每 Iml 
中 约 含 硝酸 甘油 1mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 lml， 
置 100ml 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 
照 含量 测定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20pl, 注 人 液 相 色 谱 
仪 ,记录 色谱 图 ,调节 检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 
满 量程 的 25%。 再 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶 液 各 20pl， 
分 别 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保 留 时 间 的 3 
倍 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 乙醇 峰 外 ,单个 杂 
质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (1,0%), 各 杂质 峰 面 积 
的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 3 售 (3.0%)。 

【含量 测定 】 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

时 色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅 烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 (推荐 Venusil MP C18 250mmX 4. 6mm,5pm 柱 
或 效能 相当 的 色谱 柱 ) ;以 乙 且 - 水 (50 : 50) 为 流动 相 ;检测 波 


长 为 215nm。 取 硝酸 甘油 对 照 品 适量 ,加 0. 1molL 盐酸 溶 
液 溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 , 置 水浴 中 加 
热 10 分 钟 , 放 冷 ,用 0. 1mol/L 氢气 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 中 
性 , 取 20pl 注入 液 相 色谱 仪 , 记 录 色 谱 图 ,在 相对 保留 时 间 约 
0.4 处 应 出 现 两 个 降解 产物 峰 (1,2- 二 硝酸 甘油 峰 和 1,3- 二 
硝酸 甘油 峰 ) ,两 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 1.0。 理 论 板 数 按 硝 
酸 甘 油 峰 计算 不 低 于 2000 。 rg 订 ] 

测定 法 ”精密 量 取 本 品 适 量 , 用 流动 相 溶解 并 定量 稀释 
制 成 每 1ml 中 含 硝酸 甘油 0. 1mg 的 溶液 ,精密 量 取 20pl, 注 
入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 。 另 取 硝 酸 甘 油 对 照 品 , 同 法 测 
定 。 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 即 得 。 

【类 别 】 血管 扩张 药 。 

【贮藏 】 谈 光 ,密封 ,在 阴凉 处 保存 。 

【制剂 】 《1) 硝 酸 甘 油气 雾 剂 (2) 硝 酸 甘 油 片 
酸 甘油 注射 液 


《3) 硝 


硝酸 甘油 气 雾 剂 
Xiaosuan Ganyou Qiwuji 


Nitroglycerin Aerosol 


旺 本 品 为 硝酸 甘油 的 溶液 型 定量 非 吸入 气 堵 剂 。 前 、 中 、 
后 各 10 揪 的 平均 每 撒 含 硝酸 甘油 (Cs Hs NO, ) 应 为 标示 最 
的 80.0 昕 一 120. 05 。 国 [修订] 

开 { 性状 了 本 品 内 容 物 为 含有 乙醇 的 无 色 至 淡 黄 绿色 澄 
清 液体 。 曙 [个 订 

【鉴别 ] (1) 取 本 品 1 瓶 ,在 铝 盖 上 钻 一 小 孔 ,插入 注射 
针头 ( 勿 与 液 面 接触 ), 待 抛射 剂 气 化 挥 尽 , 除 去 铝 盖 , 将 剩余 
药 液 午 燕 发 下 中 ,加 氢气 化 钾 试 液 Iml, 混 匀 , 置 水 浴 上 使 乙 
醇 挥 发 后 ,分 取 残 酒 少量 ,加 水 2ml( 内 含 稀 硫 酸 1 一 3 滴 ) 溶 
解 后 ,里 置 试管 中 @rt 订 加 二 苯胺 试 液 数 滴 , 混 匀 ;小 心 沿 管 壁 
缓 缓 加 人 硫酸 2ml, 使 成 两 液 层 , 接 界 处 即 显 深蓝 色 。 

(2) 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 主峰 的 
保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 溶液 的 颜色 ” 取 本 品 2 瓶 ,在 铝 盖 上 钻 一 小 孔 ， 
插入 注射 针头 ( 勿 与 液 面 接触 ), 待 抛射 剂 气 化 挥 尽 后 ,除去 铝 
盖 ,将 剩余 药 液 转移 至 比 色 管 中 ,加 同体 积 的 乙醇 稀释 , 混 匀 。 
如 显 色 ,与 同体 积 的 黄 绿色 旦 2 号 cy] 标准 比 色 液 ( 附 录 代 A 
第 一 法 ) 比 较 , 不 得 更 深 。 如 有 II 瓶 超 过 规定 ,应 另 到 3 瓶 进 
行 复试 , 均 应 符合 规定 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 1 撼 ,在 铝 盖 上 钼 一 小 孔 , 插 入 连 有 
干燥 橡皮 管 的 注射 针头 ( 勿 与 液 面 接触 ) ,橡皮 管 的 一 端 通 人 
盛 有 流动 相 50ml 的 100ml 量 瓶 中 , 待 抛射 剂 气 化 挥 尽 后 , 除 
去 铝 盖 阀 门 ,将 剩余 药 液 全 部 转移 至 上 述 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀 
释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 1ml, 置 100ml 量 
瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 对 照 溶液 。 照 含量 测 

。 375 。 
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定 项 下 的 色谱 条 件 , 取 对 照 溶液 20nl 注入 液 相 色谱 仪 ,调节 
检测 灵敏 度 , 使 主 成 分 色谱 峰 的 峰 高 约 为 满 量程 的 25%。 再 
精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 溶液 各 20p1, 分 别 注入 液 相 色谱 
仪 ,记录 色谱 图 至 主 成 分 峰 保留 时 间 的 3 倍 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 单 个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主 
峰 面 积 (1. 0%) ,各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面 
积 的 3 倍 (3. 0 9 ) 。 和 [地 订 ] 

是 每 瓶 总 撤 次 取 本 品 4 瓶 ,充分 播 匀 ,分 别 揪 压 阀门 ， 
喷射 于 含 适 量 吸 收 液 的 容器 中 (每 次 撒 压 前 充分 摇 匀 ), 记 录 
喷射 次 数 , 直 至 喷 尽 为 止 。 每 瓶 总 揪 次 均 不 得 少 于 200 撤 。 

每 欣 主 药 含量 取 本 品 1 瓶 ,充分 振 播 , 试 喷 5 次 ,用 流 
动 相 洗 净 喷 头 , 充 分 干燥 后 , 正 置 药 瓶 ( 呈 垂直 状 ), 喷 于 盛 有 
流动 相 30ml 的 适宜 容器 内 , 撒 压 阀门 ,喷射 10 次 (注意 每 次 
喷射 间隔 5 秒 并 缓 缓 振 摇 ) ,吸收 液 转 移 至 50ml 量 瓶 中 ,容器 
及 喷头 用 流动 相 洗涤 数 次 ,合并 洗 液 于 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 
至 刻度 , 揪 匀 , 照 含量 测定 项 下 的 方法 ,分 别 测定 第 6 一 15 揪 、 
91~100 撒 、181 一 190 撒 的 主 药 含量 ,所 得 结果 除 以 10, 即 为 
平均 每 揪 主 药 含量 。 每 揪 主 药 含量 均 应 为 每 揪 主 药 含量 标示 
量 的 80% 一 120% 。 和 [出 除 ] 

中 其 他 除 每 揪 主 药 含量 外 ,应 符合 气 雾 剂 项 下 有 关 
的 各 项 规定 (附录 LL) 。 阵 [你 订 ] 

中 含量 测定 】〗 照 高 效 液 相 色 谱 法 (附录 V D) 测 定 。 

色谱 条 件 与 系统 适用 性 试验 ”用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 (推荐 Venusil MP C18 250mmX 4. 6mm, 5pm 柱 或 
效能 相当 的 色谱 柱 ); 以 乙 哺 -水 (50 : 50) 为 流动 相 ; 检 测 波 长 
为 215nm。 取 硝酸 甘油 对 照 品 适 量 , 加 0. 1moML 盐酸 溶液 
溶解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 , 置 水 浴 中 加 热 
10 分 钟 , 放 冷 , 用 0.1mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 调节 pH 值 至 中 
性 , 取 20pl 注 入 液 相 色谱 仪 ,记录 色谱 图 ,在 相对 保留 时 间 约 
0.4 处 应 出 现 两 个 降解 产物 峰 (1,2- 二 硝酸 甘油 蜂 和 1,3- 二 
硝酸 甘油 峰 ) ,两 峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 1.0。 理 论 板 数 按 硝 
酸 甘 油 峰 计 算 不 低 于 2000。 

测定 法 ” 取 本 品 2 瓶 ,充分 振 摇 , 分 别 试 喷 5 次 ,用 流动 相 
洗 净 喷头 ,充分 干燥 后 , 正 立 药 瓶 ( 呈 垂 直 状 ) , 喷 于 盛 有 流动 相 
30ml 的 适宜 容器 内 , 撒 压 阀门 ,喷射 10 次 (注意 每 次 喷射 间隔 
5 秒 并 缓 缓 振 摇 ), 吸 收 液 转移 至 50ml 量 瓶 中 ,容器 及 喷头 用 
流动 相 洗涤 数 次 ,合并 洗 液 于 量 瓶 中 ,用 流动 相 稀释 至 刻度 , 摇 
名 ,作为 供 试 品 溶液 ; 另 取 硝酸 甘油 对 照 品 适量 ,加 流动 相 溶 解 
并 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 0. 1mg 的 溶液 ,作为 对 照 品 溶液 。 
分 别 精密 量 取 供 试 品 溶液 与 对 照 品 溶液 各 20pl, 分 别 注入 液 和 
色谱 仪 ,记录 色谱 图 , 按 外 标 法 以 峰 面 积 计 算 , 所 得 结果 除 以 
10, 即 为 前 10 氮 每 揪 主 药 含量 。 按 上 述 方法 ,再 分 别 测定 标示 
揪 数 的 中 (标示 喷 次 中 间 值 的 土 5 撤 之 间 )、 后 (标示 喷 次 最 末 
值 的 前 10 撤 ) 各 10 揪 的 平均 主 药 含量 , 即 为 中 .后 10 撤 每 揪 
主 药 含量 。 两 瓶 的 测定 结果 均 应 符合 规定 。m[ 人 yi] 

【类 别 】 同 硝酸 甘油 溶液 。 

，376 。 


【规格 】 每 瓶 含 硝酸 甘油 0.1g, 每 瓶 200 揪 , 每 撒 含 硝 
酸 甘 油 0. 5mg 


【贮藏 】 遮光 ,密闭 ,在 阴凉 处 保存 。 


硫酸 鱼 精 蛋 和 白 
Liusuan Yujingdanboai 


Protamine Sulfate 


本 品系 自 适宜 的 鱼 类 新 鲜 成 熟 精子 中 提取 的 一 种 碱 性 蛋 
白质 的 硫酸 盐 。 按 干燥 品 计算 , 每 lmg 所 中 和 的 肝素 抗 血 凝 
作用 不 得 少 于 100 单位 。 

【 制 法 要 求 】 本 品 应 从 检疫 合格 的 新 鲜 鱼 类 精子 中 提 
取 , 生 产 过 程 应 符合 现行 版 (药品 生产 质量 管理 规范 ) 要 求 。 

【性 状 】〗 本 品 为 白色 或 类 白色 的 粉末 。 曙 [ 作 订 ] 

本 品 在 水 中 略 溶 ,在 乙醇 或 乙醚 中 不 溶 。 

比 旋 度 ” 取 本 品 , 精 密 称 定 ,加 0. 1mol/L 盐酸 溶液 溶解 
并 定量 制 成 每 lml 中 约 含 10mg 的 溶液 ,依法 测定 (附录 
WE) , 比 旋 度 为 一 65" 至 一 85”。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 约 5mg, 加 水 lml, 微 温 溶解 后 ,加 
10% 氧 氧化 钠 溶液 1 滴 及 硫酸 铜 试 液 2 滴 , 上 清 液 显 紫 红色 。 

(2) 取 本 品 约 Img, 加 水 2ml 溶解 后 ,加 0.1%u- 蔡 酚 的 
70%% 乙 醇 溶液 与 次 毛 酸 钠 试 液 各 5 滴 , 再 加 和 毛 氧 化 钠 试 液 使 
溶液 成 碱 性 , 即 显 粉红 色 。 

(3) 本 品 的 水 溶液 显 硫酸 盐 的 鉴别 反应 (附录 亚 )。 

【检查 】 氮 ” 取 本 品 适量 , 照 氮 测定 法 (附录 下 DD 第 二 
法 ) 测 定 , 按 干燥 品 计算 , 含 氮 量 应 为 21. 0%~25. 0%。 

硫酸 盐 ” 取 本 品 0. 15g, 精 密 称 定 , 置 烧杯 中 ,加 水 15ml 和 
稀 盐酸 5ml, 加 热 至 沸 , 缓 缓 加 入 10%% 氯 化 饥 溶 液 10ml, 加 盖 ， 
置 水 浴 上 加 热 1 小 时 , 滤 过 ,沉淀 用 热 水 洗涤 数 次 ,在 600C 炽 
灼 至 恒 重 ,精密 称 定 ; 所 得 残渣 重量 与 0.4117 相 乘 , 即 为 硫酸 
盐 的 重量 。 按 干燥 品 计算 , 含 硫酸 盐 应 为 16%~24%。 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 3 小 时 , 减 失 重量 不 得 
过 5.0%( 附 录 妞 L)。 

汞 取 本 品 2. 0g, 置 250ml 回流 瓶 中 ,加 硫酸 10ml 和 
硝酸 10ml 混 匀 后 , 置 水 浴 上 加 热 回 流 1 小 时 , 放 冷 后 加 少量 
水 , 置 水 浴 上 敞 口 加 热 , 直 至 无 硝酸 蒸气 升 起 , 放 冷 后 转移 
至 200ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ,作为 供 试 品 溶液 。 
取 供 试 品 溶液 50ml 置 125ml 分 液 漏斗 中 ,加 20% 盐 酸 产 胺 
溶液 5ml 和 水 30ml, 用 双 硫 逐 滴 定 液 ( 精 密 称 取 双 硫 腕 
50mg, 置 100ml 量 瓶 中 ,加 三 氯 甲烷 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 
匀 ,作为 贮备 液 。 临 用 前 ,精密 量 取 贮 备 液 2. 5ml, 置 100ml 
量 瓶 中 ,用 四 和 握 化 碳 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 双 硫 脓 滴 定 液 ， 
保存 于 冷 暗 处 ) 滴 定 , 每 次 加 入 滴定 液 后 , 振 播 10 秒 钟 , 静 
置 分 层 , 弃 去 四 氯 化 碳 层 ,继续 滴定 ,直至 双 硫 脉 滴定 液 在 4 
分 钟 内 的 绿色 不 变 , 即 为 终点 。 精 密 量 取 标 准 汞 溶液 (精密 
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称 取 置 硫酸 干燥 器 中 干燥 至 恒 重 的 氯 化 高 汞 0.135g, 置 
100ml 量 瓶 中 ,加 0. 5molL 硫酸 溶液 溶解 并 稀释 至 刻度 , 播 
人 匀 , 即 为 标准 汞 贮备 液 。 临 用 前 ,精密 量 取 标准 汞 贮备 液 
1ml, 置 200ml 量 瓶 中 ,用 0. 5mol/L 硫酸 溶液 稀释 至 刻度 ， 
播 匀 , 即 为 每 lml 相当 于 5ug Hg 的 标准 汞 溶液 )1ml, 置 
125ml 分 液 漏斗 中 ,加 硫酸 2ml, 加 水 80ml 和 20% 盐 酸 羟 胺 
溶液 5ml, 用 双 硫 腕 滴定 液 滴定 , 同 法 操作 。 供 试 品 溶液 消 
耗 的 双 硫 逐 滴 定 液体 积 不 得 超过 标准 示 溶 液 消耗 的 双 硫 逐 
滴定 液体 积 (0. 001%)。 

重金 属 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 妞 日 第 二 法 ), 含 
重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

异常 毒性 取 本 品 , 加 氯 化 钠 注射 液 深 解 并 制 成 每 1ml 
中 含 Img 的 溶液 ,依法 检查 (附录 杂 C) , 按 静 脉 注射 法 给 药 ， 
应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 民 下 ) ,每 1mg 硫 
酸 鱼 精 蛋白 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 6. 0EU 。 

{《 效 价 测定 了 照 硫酸 鱼 精 蛋 白 生物 测定 法 (附录 邓 JJ) 测 
定 , 应 符合 规定 , 测 得 的 结果 应 为 标示 量 的 90%~110%。 

【类 别 】 抗 肝 素 药 。 

【贮藏 】 密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 

【制剂 】 硫酸 鱼 精 蛋 白 注射 液 


紫杉醇 注射 液 
Zishanchun zhusheye 


Paclitaxel Injection 


本 品 为 紫杉醇 加 适量 助 溶剂 和 稳定 剂 制 成 的 灭 菌 溶液 。 
含 紫杉醇 (Co Hs NOu ) 应 为 标示 量 的 90.0%~~110.0%。 

【性 状 】 本 品 为 无 色 至 淡 黄 色 的 澄明 黏稠 的 液体 。 

【鉴别 〗 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 epH 值 取 本 品 lml, 加 0.9% 氯 化 钠 溶液 稀 
释 至 20ml, 依 法 测定 (附录 WH), pH 值 应 为 3.0 一 5.0 或 
5. 4 一 7. 和。 可 [修订 ] 

有 关 物 质 ”精密 量 取 本 品 适量 ,加 乙醇 定量 稀释 制 成 每 
lml 中 约 含 0. 5mg 的 溶液 ,作为 供 试 品 溶液 ;精密 量 取 适量 ,分 
别 用 乙醇 定量 稀释 制 成 每 Iml 中 约 含 紫杉醇 2. 5ug、0. 5pg 的 
溶液 ,作为 对 照 溶液 (1) 与 对 照 溶液 (2) ; 另 取 紫 杉 醇 .三 尖 杉 宁 
碱 (杂质 I) 7- 表 -10- 去 乙酰 基业 杉 醇 (杂质 了) 与 7- 表 -紫杉醇 
(杂质 开 ) 对 照 品 适 量 , 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 含 紫杉醇 
0. 5mg 杂质 IT, 杂质 IT 各 2. 5pg 与 杂质 亚 为 25pg 的 溶液 作为 系 
统 适用 性 试验 溶液 。 照 高 效 液 相 色谱 法 (附录 V D) 试 验 ,用 十 
八 烷 基 太 烷 键 合 硅 胶 为 填充 剂 ,以 乙 膊 -水 为 流动 相 进 行 梯 度 
洗 脱 ,初始 流动 相 为 乙 有 睛 -水 (40 : 60) , 待 紫杉醇 主峰 洗 脱 完毕 
后 ( 约 35 分 钟 ) ,立即 按 下 表 进行 线性 梯度 洗 脱 ,流速 为 每 分 钟 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


聚 维 酮 矶 乳 讶 


1. 5ml, 柱 温 为 30 ;检测 波长 为 227nm。 取 系统 适用 性 溶液 与 
对 照 溶液 (2) 各 10pl, 分 别 注入 液 相 色 谱 仪 ,紫杉醇 峰 与 杂质 了 
峰之 间 的 分 离 度 应 大 于 1. 2, 对 照 溶液 (2) 信 噪 比 应 不 小 于 10。 
精密 量 取 供 试 品 溶液 和 对 照 溶液 (1) 各 10pl1, 分 别 注入 液 相 色 
谱 仪 ,记录 色谱 图 。 供 试 品 溶液 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 杂 质 J 
(杂质 工 峰 面 积 乘 以 校正 因子 1. 26) 与 其 他 单个 杂质 峰 面 积 
均 不 得 大 于 对 照 溶 液 (1) 主 峰 面积 (0. 5%) ,各 杂质 峰 面 积 的 
和 不 得 大 于 对 照 溶液 (1) 主 峰 面积 的 4 售 (2.0%)。 供 试 品 溶 
液 色谱 图 中 相对 保留 时 间 小 于 0. 12 的 色谱 峰 和 保留 时 间 大 


于 杂质 亚 峰 的 色谱 峰 忽略 不 计 。 
时 间 ( 分 钟 ) 乙 有 睛 (%%) 水 (%) 
0 40 60 
25 80 20 
35 40 60 
45 40 60 


水 分 车 pH 值 为 5.4 一 7.4, 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 
(附录 碳 M 第 一 法 B) 测 定 , 含 水 分 不 得 过 0. 6% 。@[ 增 订 ] 

细菌 内 毒素 ” 取 本 品 , 加 内 毒素 检查 用 水 稀释 制 成 每 
lml 中 含 紫 杉 醇 0. 15mg 或 更 低 浓 度 , 依 法 检查 (附录 XE)， 
每 mg 紫杉醇 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 0. 40EU。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 用 内 容量 移 液 管 精密 量 取 本 品 2ml, 置 
100ml 量 瓶 中 ,用 乙醇 稀释 至 刻度 , 播 匀 , 照 紫杉醇 含量 测定 
项 下 的 色谱 条 件 ,精密 量 取 10nl 注入 液 相 色 谱 仪 ,记录 色谱 
图 ; 另 取 紫 杉 醇 对 照 品 ,精密 称 定 , 加 乙醇 溶解 并 稀释 制 成 每 
lml 中 含 紫杉醇 约 0. 12mg 的 溶液 , 同 法 测定 。 按 外 标 法 以 峰 
面积 计算 , 即 得 。 

【类 别 】 同 紫 杉 醇 。 

【规格 】 (1)5ml : 30mg 
100mg (4)25ml : 150mg 

【贮藏 】 迹 光 ,密闭 ,25'C 以 下 保存 。 


(2)10ml : 60mg (3)16.7ml: 


聚 维 酮 碘 乳 谊 
Juweitongdian Rugao 


Povidone Iodine Cream 


本 品 含 聚 维 酮 碘 按 有 效 碘 (CD 计 算 ,应 为 0.85%~1.15% 
(g/g) 。 

【性 状 】 

【鉴别 】 
法 试验 。 

(1) 取 溶液 1 一 5 滴 , 加 水 10ml 与 淀粉 指示 液 1 滴 , 即 显 
蓝 紫 色 。 

(2) 取 溶液 10ml, 置 50ml 锥 形 瓶 中 ( 瓶 内 颈 切 勿 天 污 )， 
瓶 口 覆盖 一 张 用 淀粉 指示 液 浸润 的 滤纸 ,放置 60 秒 钟 ,不 显 

.377 。 


本 品 为 棕 红色 乳癌。 
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醋酸 奥 曲 肽 注射 液 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


蓝 色 。 

【检查 了 “酸度 ” 取 本 品 1.0g, 加 水 20ml 使 溶解 ,依法 
测定 (附录 让 H) ,pH 值 应 为 2. 5 一 4 5。 二 [增订 ] 

时 微生物 限度 ” 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 ] 薄膜 过 滤 
法 ) ,应 符合 规定 。@m[ 增 订 ] 

无 菌 ” 取 本 品 , 加 保温 至 约 40C 的 pH 7.0 无 菌 氧化 
钠 - 蛋 白 腑 缓冲 液 溶 解 并 稀释 制 成 每 1ml 中 含 聚 维 酮 碳 
20mg 的 溶液 ,用 薄膜 过 滤 法 处 理 ,用 上 述 缓 冲 液 分 次 冲洗 
(每 膜 不 少 于 500ml) ,以 金黄 色 葡 萄 球菌 为 阳性 对 照 菌 , 依 
法 检查 (附录 亲 H) ,应 符合 规定 (用 于 治疗 小 面积 轻 度 烧 次 
伤 》。 和 [地 订 ] 

其 他 ”应 符合 乳 膏剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 IF) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 约 10g, 精 密 称 定 , 置 烧杯 中 ,加 水 
120ml, 置 50C 的 水 浴 中 加 热 ,搅拌 使 聚 维 酮 碘 溶解 , 放 冷 , 照 
电位 滴定 法 (附录 而 A) ,用 硫 代 硫酸 钠 滴定 液 (0. Imol/L) 滴 
定 。 每 lml 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 (0.1mol/L) 相 当 于 12. 69mg 
的 IT。 

【类 别 〗 同 聚 维 酮 碘 。 

【规格 】 10% 

【贮藏 密封 ,在 凉 暗 处 保存 。 


醋酸 奥 曲 肽 注射 液 


Cusuan Aogutai Zhusheye 


Octreotide Acetate Injection 


本 品 为 醋酸 奥 曲 肽 的 无 菌 水 溶液 ." 含 醋酸 奥 曲 肽 以 奥 
曲 肽 (CwsHeo NioOwSs) 计 , 应 为 标示 量 的 90.0% 一 
110. 0 % 。 和 [ 桥 订 ] 

【性 状 】 本 品 为 无 色 的 澄明 液体 。 

了 鉴别 〗 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 pH 值 应 为 3.7~4.7( 附 录 VW H)。 

下 相对 密度 应 为 1.007 一 1.017( 附 录 歼 A) ,rN 除 ] 

四 有 关 物 质 ” 取 本 品 作 为 供 试 品 溶液 ,或 取 本 品 适量 ,用 水 
稀释 制 成 每 1ml 中 约 含 奥 曲 肽 0. 1mg 的 溶液 (lml : 0. 3mg 规格 ) 
作为 供 试 品 溶液 , 照 醋酸 奥 曲 肽 项 下 的 方法 检查 。 供 试 品 溶液 的 
色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 去 相对 保留 时 间 小 于 0. 5 的 色谱 峰 外 ， 
单个 杂质 峰 面积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 (2.0%) ,各 杂质 峰 
面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 的 2 倍 (4.0%) ,mr 从] 

下 异 常春 性 取 本 品 作为 供 试 品 溶液 ,或 取 本 品 适量 用 
氯 化 钠 注射 液 稀 释 制 成 每 lml 中 含 奥 曲 肽 0.1mg 的 溶液 
(Clml: 0. 3mg 规格 ) 作 为 供 试 品 溶液 ,依法 检查 (附录 闪 C)， 
按 静 脉 注射 法 缓慢 注射 给 药 ,应 符合 规定 。 田 [ 亿 订 

细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 区 下 ) ,每 mg 奥 
曲 肽 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 100EU。 

。 378 。 


其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

中 含量 测定 】 取 本 品 作 为 供 试 品 溶液 ,或 精密 量 取 本 
品 适 量 , 用 水 定量 稀释 制 成 每 lml 中 含 奥 曲 肽 0. 1mg 的 溶液 
(iml : 0.3mg 规格 ) 作 为 供 试 品 溶液 , 照 醋酸 奥 曲 肽 项 下 的 
方法 测定 , 即 得 。mrgir] | 

人 类别】 同 醋酸 奥 曲 肽 。 

[规格 】 (1)lml : 0.05mg 
0. 3mg 和 [修订 ] 


【贮藏 】 


(2)1ml: 0.1mg (3)1ml : 


遗 光 ,密闭 ,在 冷 处 保存 。 


注射 用 醋酸 奥 曲 肽 


Zhusheyong Cusuan Aoquta 


Octreotide Acetate for Injection 


本 品 为 醋酸 奥 曲 肽 加 适量 赋 形 剂 制 成 的 无 菌 冻 干 品 ， 
至 含 醋酸 奥 曲 肽 以 奥 曲 肽 (Ce HeeNiOrnsSz ) 计 ,应 为 标示 量 的 
90.0 昕 一 110. 0% 。 醒 [修订 ] 

【性 状 】 本 品 为 白色 朴 松 块 状 物 。 

鉴别】 在 含量 测定 项 下 记录 的 色谱 图 中 , 供 试 品 溶液 
主峰 的 保留 时 间 应 与 对 照 品 溶液 主峰 的 保留 时 间 一 致 。 

【检查 】 “酸度 ” 取 洲 液 的 澄清 度 与 颜色 项 下 的 溶液 ， 
依法 测定 (附录 WY H) ,pH 值 应 为 4. 0 一 6. 0。[ 修 订 ] 

溶液 的 澄清 度 与 颜色 " 取 本 品 ,每 支 按 标示 量 加 水 溶 
解 并 制 成 每 Iml 中 含 奥 曲 肽 0.05mg 的 溶液 ,mcty] 依 法 检查 
(附录 区 A 和 B) ,溶液 应 澄清 无 色 , 如 显 浑浊 ,与 工 号 浊 度 标 
准 液 比较 ,不 得 更 浓 。 

有 关 物 质 ” 取 本 品 适量 ,加 水 溶解 并 稀释 制 成 每 lml 中 约 
含 时 奥 曲 肽 0. Imgareir] 的 溶液 , 照 醋酸 奥 曲 肽 项 下 的 方法 检 
查 。 供 试 品 溶液 的 色谱 图 中 如 有 杂质 峰 , 除 去 相对 保留 时 间 小 
于 0. 5 的 色谱 峰 外 ,单个 杂质 峰 面 积 不 得 大 于 对 照 溶液 主峰 面积 
(2.0%), 各 杂质 峰 面积 的 和 不 得 大 于 对 照 溶 液 主峰 面积 的 2 售 
(4.0%)。 

水 分 取 本 品 , 照 水 分 测定 法 (附录 狙 M 第 一 法 ) 测 定 ， 
含水 分 不 得 过 5.0%% 。 

异常 毒性 取 本 品 , 加 氯 化 钠 注射 液 溶 解 并 制 成 每 1ml 
中 含 奥 曲 肽 0. Imgmrtir] 的 溶液 ,依法 检查 (附录 多 C), 按 
静脉 注射 法 缓慢 注射 给 药 ,应 符合 规定 。 

细菌 内 毒素 取 本 品 , 依 法 检查 (附录 并 下 ), 每 1mg 奥 
曲 肽 中 含 内 毒素 的 量 应 小 于 100EU 。 

其 他 ”应 符合 注射 剂 项 下 有 关 的 各 项 规定 (附录 工 B) 。 

【含量 测定 】 取 本 品 5 瓶 , 分 别 加 水 溶解 并 定量 稀释 制 
成 每 lml 含 。 奥 曲 肽 0. Imgarti] 的 溶液 ,5 瓶 全 量 混合 , 播 
匀 ，, 作 为 供 试 品 溶 液 。 照 醋酸 奥 曲 肽 项 下 的 方法 测定 , 即 得 。 

【类 别 〗 同 醋酸 奥 曲 肽 。 

【规格 】 (1)0. 1mg (2)0. 3mg 
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甲 基 纤 维 素 


【贮藏 】 迹 光 ,密闭 ,在 冷 处 保存 。 


乙 基 纤维 素 
Yiji Xianweisu 
Ethylcellulose 


[9004-57-3] 

本 品 为 乙 基 醚 纤维 素 。 按 干燥 品 计算 , 含 乙 氧 基 
(一 OCz Hi ) 应 为 44.0% 一 51.0%% 。 

【性 状 】 本 品 为 白色 颗粒 或 粉末 ;无 臭 ,无 味 .mr 人 si 

本 品 在 甲苯 或 乙醚 中 易 溶 ,在 水 中 不 深 。 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 5g, 加 乙醇 -甲苯 (1 : 4) 溶 液 100ml， 
振 播 ,溶液 为 透明 的 微 黄色 溶液 , 取 上 述 溶液 适量 ,倾注 在 玻 
璃 板 上 , 翁 溶 液 蒸发 后 ,形成 一 层 有 韧性 的 膜 ,该 腊 可 以 燃烧 。 

(2) 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 与 对 照 品 的 图 谱 一 致 ( 附 
录 玉 C) 。[ 增 7] 

【检查 】 "酸碱度 ”精密 称 取 本 品 0. 5g, 加 水 25ml, 振 
播 15 分 钟 ,溶解 后 用 3 号 垂 熔 漏 斗 滤 过 , 取 滤 液 10ml, 加 入 
酚 可 指示 剂 0. lml 与 0. 01 mol/L 氨 氧 化 钠 溶 液 0. Sml ,溶液 
应 显 粉 红色 , 另 取 滤液 10ml, 加 入 甲 基 红 指示 液 0.1ml 与 
0.01 mol/L 盐酸 溶液 0. 5ml, 溶 液 应 显 红色 。 和 Co 订 ] 

se 黏度 ”精密 称 取 本 品 2. 5g( 按 于 燥 品 计 ), 置 具 塞 锥 形 
瓶 中 ,精密 加 乙醇 - 甲 茉 (1 : 4) 溶 液 50ml, 振 摇 至 完全 溶解 ， 
静 置 8 一 10 小 时 ,调节 温度 至 20C 士 0.1C ,测定 动力 黏度 
(附录 WI G 第 一 法 ,选择 不 同 内 径 的 毛细 管 , 使 得 流出 时 间 大 
于 200 秒 ) 。 

标示 黏度 大 于 或 等 于 10mPa，s 者 ,黏度 应 为 标示 黏度 
的 90.0% 一 110.0% ,标示 黏度 在 6 一 10mPa' s 之 间 者 , 夭 度 
应 为 标示 黏度 的 80.0% 一 120.0%j; 标 示 黏 度 小 于 或 等 于 
6mPa，s 者 ,和 茜 度 应 为 标示 狐 度 的 75. 0% 一 140. 0 和 [修订 

干燥 失重 取 本 品 , 在 105C 和 干燥 2 小 时 , 减 失重 量 不 得 
过 3.0% (附录 网 L)。 

炽 灼 残 辉 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 媒 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 0. 4%。 

重金 属 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 出 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

到 乙 醋 ”到 本 品 3.0g, 置 250ml 具 塞 锥 形 瓶 中 ,加 水 
10ml, 密 塞 ,搅拌 1 小 时 。 静 置 24 小 时 后 , 滤 过 并 用 水 稀释 至 
100ml。 精 密 量 取 5ml, 置 25ml 量 瓶 中 ,加 0.05% 甲 基 茶 并 只 
哗 酮 脉 盐酸 盐 溶 液 sml, 置 60 忆 水浴 中 加 热 5 分 钟 。 加 三 氯 
化 铁 -氨基 磺 酸 溶液 (三 握 化 铁 与 氨基 磺 酸 各 1g, 加 水 100ml 
溶解 即 得 )2ml, 继续 60C 水 浴 加 热 5 分钟。 冷却 ,用 水 稀释 
至 刻度 。 另 精密 量 取 乙 醛 对照 溶 液 ( 取 乙 醋 1. 0g, 加 异 丙 醇 
稀释 至 100ml, 摇 匀 。 精 密 量 取 5ml 置 500ml 量 瓶 ,用 水 稀释 
至 刻度 , 播 义 。 精 密 量 取 3ml 置 100ml 量 瓶 中 ,用 水 稀释 至 刻 


度 , 揪 久 , 即 得 。 临 用 新 制 )5ml, 同 法 操作 。 供 试 品 溶液 的 颜 
色 不 得 深 于 对 照 溶 液 (0. 01%)。 

氧化 物 取 本 品 0.25g, 加 水 40ml, 煮 沸 , 放 冷 , 加 水 至 
50ml, 摇 名 , 滤 过 ; 弃 去 初 滤液 10ml, 取 续 滤液 10ml, 依 法 检查 
(附录 钮 A) ,与 标准 氢化 钠 溶液 5. 0ml 制 成 的 对 照 液 比较 ,不 
得 更 浓 (0. 1 和 ) 。 时 [ 汉 订 ] 

砷 盐 ，” 取 本 品 0.67g, 加 氢 氧 化 钙 1. 0g, 混合 ,加 水 搅拌 
均匀 ,干燥 后 , 先 用 小 火 灼 烧 使 淡化 ,再 在 500~600C 炽 灼 使 
完全 灰 化 , 放 冷 ,加 盐酸 8ml 与 水 23ml, 依 法 检查 (附录 出 
第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0003%% ) 。 

【含量 测定 】 照 早 气 基 、 乙 氧 基 与 产 丙 氧 基 测 定 法 (附录 
网 FE) 测定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 ), 取 本 品 适 量 ( 相 当 于 乙 
氧 基 10mg) ,精密 称 定 ,将 油 液 温度 控制 在 150 一 160C ,加 热 
时 间 延 长 至 1~2 小 时 ,其 余 同 法 操作 。 每 1ml 硫 代 硫 酸 钠 滴 
定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 0.7510mg 的 乙 氧 基 。 

【类 别 】 药 用 辅料 , 包 衣 材料 和 释放 阻 滞 剂 等 。 

【贮藏 密闭 ,在 干燥 处 保存 。 


甲 基 纤 维 素 
Jiaj! Xianweisu 
Methylcellulose 


[9004-67-5] 

本 品 为 甲 基 醚 纤维 素 。 按 干燥 品 计 算 , 含 甲 氧 基 
(一 OCH;) 应 为 27.0%~32.0%。 

【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 纤维 状 或 颗粒 状 粉末 ;无 
臭 ,无 味 。 

本 品 在 水 中 溶 胀 成 澄清 或 微 浑 浊 的 胶体 溶液 ;在 无 水 乙 
醇 、 三 氯 甲烷 或 乙醚 中 不 溶 。 

【鉴别 】 里 (1) 取 本 品 1g, 加 沸水 100ml ,搅拌 均匀 , 置 冰 
浴 中 冷却 至 形成 均匀 澄清 或 微 混浊 的 溶液 , 取 该 溶液 适量 , 置 
试管 中 , 沿 试管 壁 缓 缓 加 0.035% 蕊 酮 的 硫酸 溶液 2ml, 放置 ， 
在 两 液 界面 处 显 蓝 绿色 环 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 溶液 适量 ,加 热 , 溶 液 产 生 雾 状 或 片 状 
沉淀 ,冷却 后 ,沉淀 溶解 。 

(3) 取 鉴别 (1) 项 下 溶液 适量 ,倾倒 在 玻璃 板 上 , 修 水 分 燕 
发 后 ,形成 一 层 有 韧性 的 膜 。 

(4) 取 鉴别 (1) 项 下 溶液 0. lml, 加 硫酸 溶液 (910) 9ml， 
振 摇 , 息 沸水 浴 中 加 热 3 分 钟 , 迅 速 置 冰 浴 中 冷却 ,加 0.2% 
节 三 酮 溶液 0. 6ml, 在 25C 放 置 ,溶液 呈 红 色 ,100 分 钟 内 不 
变 紫 色 。 

(5) 取 鉴 别 (1) 项 下 溶液 50ml, 置 成 有 水 50ml 的 烧杯 中 ， 
将 温度 计 浸 和 溶液 ,搅拌 并 以 每 分 钟 2~5C 速 度 加 热 升温 ， 
溶液 出 现 混浊 的 温度 不 得 低 于 50Y 。 

【检查 】 酸碱度 ” 取 本 品 1.0g, 照 鉴别 (1) 项 下 配制 供 

。379 。 
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试 品 溶 液 , 依 法 测定 (附录 WE H) ,电极 浸入 供 试 品 溶液 (5 士 
0. 5) 分 钟 读数 ,pH 值 应 为 4.0 一 8.0。 

黏度 ”精密 称 取 本 品 4.0g( 按 干燥 品 计 ), 加 905C 的 水 
196g ,充分 搅拌 约 10 分 钟 , 置 冰 浴 中 冷却 ,冷却 过 程 中 继续 搅 
拌 ,再 保持 40 分 钟 ,加 冷水 至 总 重 为 200g, 搅 拌 均匀 ,在 
20C 土 0.1C ,以 旋转 式 恭 度 计 测 定 ( 附 录 W G 第 二 法 ) ,标示 
黏度 小 于 或 等 于 100mPa。s 者 ,黏度 应 为 标示 黏度 的 
80.0% 一 120.0% ,标示 黏度 大 于 100mPa，s 者 ,黏度 应 为 标 
示 黏 度 的 75.0 昕 一 140.0%% 。 曙 [个 订 ] 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105C 干 燥 2 小 时 , 减 失 重量 不 得 
过 5.02%( 附 录 岗 工 ) 。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 人 刚 N)。 遗 留 残 
小 不 得 过 1.0% 。 

重金 属 ” 取 炽 灼 残 酒 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 
许昌 第 二 法 ), 合 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 取 本 品 1.0g, 加 和 毛 氧 化 钙 1. 0g, 混 合 , 加 水 搅拌 均 
名, 干燥 后 , 先 用 小 火 灼 烧 使 炭化 ,再 在 500~~600'C 炽 灼 使 完 
全 灰 化 , 放 冷 ,加 盐酸 8ml 与 水 23ml, 依法 检查 (附录 出 丁 第 
一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 甲 氧 基 到 本 品 , 精 密 称 定 , 照 甲 氧 基 、 乙 
氧 基 与 产 丙 氧 基 测 定 法 (附录 更 FE) 测 定 , 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 ,黏合 剂 和 助 悬 剂 等 。 

【贮藏 】 密封 ,在 干燥 处 保存 。 


纤维 柄 法 酯 
Xianwei Cufazhi 


Cellacefate 


时 [9004-38-0] 各 [增订 ] 

本 品 为 部 分 乙酰 化 的 纤维 素 与 邻 茶 二 甲酸 栈 缩 合 制 得 。 
里 按 无 游离 酸 和 无 水 物 计算 , 含 茶 甲 酸 甲 酰基 (Cs Hs Os ) 应 为 
30.0% ~ 36.0%, 乙 酰基 (C HO) 应 为 21.5% 一 
26. 0% 。 曙 [修订 ] 

【性 状 】 “本 品 为 白色 或 类 白色 的 无 定形 纤维 状 、 细 条 
状 、 片 状 、 颗 粒 或 粉末 。 

本 品 在 水 或 乙醇 中 不 溶 ; 在 丙酮 中 溶 胀 成 澄清 或 微 浑浊 
的 胶体 溶液 .ri1 

【鉴别 〗 取 本 品 , 用 粉碎 机 或 研磨 机 粉碎 后 , 取 粉 末 ， 
用 省 化 钾 压 片 法 测定 (附录 于 C)。 本 品 的 红外 光 吸 收 图 谱 应 
与 对 照 品 的 图 谱 一 致 .四 [地 订 ] 

se (1) 取 本 品 10mg, 加 乙醇 1ml, 硫 酸 5 滴 , 加 热 , 即 发 生 
乙酸 乙 酯 的 特 臭 。 

(2) 取 本 品 0. 1g, 置 试管 中 ,加 间 节 二 酚 约 20mg, 混合 
后 , 缓 缓 加 热 数 分 钟 使 熔化 , 放 冷 ,将 溶液 倾 人 10% 和 毛 氧 化 钠 
溶液 20ml 中 , 即 显 绿色 荧光 ,加 酸 使 成 酸性 ,荧光 即 消失 ;再 

380 ， 


加 碱 使 成 碱 性 ,荧光 又 复 显 ,m[ mw] 

【检查 】 ss 水 分 取 本 品 0.5g, 精 密 称 定 , 用 无 水 乙醇 -二 
毛 甲 烷 (3 : 2) 混 合 溶液 代替 无 水 甲醇 作 溶剂 使 溶解 (如 供 试 品 溶 
解困 难 ,用 脱水 乙醇 代替 无 水 乙醇 ), 照 水 分 测定 法 (附录 垦 M 第 
一 法 A) ,用 水 分 测定 仪 直接 测定 ,含水 分 不 得 过 5.0%。 

游离 酸 ” 取 本 品 3. 0g ,精密 称 定 , 置 碘 量 瓶 中 ,加 甲醇 洲 
液 (1 一 2)100 ml, 密 塞 , 振 摇 2 小时; 滤 过 ,用 甲醇 溶液 (1 一 2) 
洗涤 碘 量 瓶 和 残渣 2 次 ,每 次 10ml, 合 并 洗 液 和 滤液 ,加 酚 酝 
指示 液 3 滴 , 用 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 ,用 甲醇 溶 
液 (1 一 2)120ml 进行 空白 滴定 ,将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 
每 lml 氢 氧 化 钠 滴 定 液 (0.1mol/L) 相当 于 8.306mg 的 
Cs He O, 。 按 无 水 物 计 算 , 含 游离 酸 以 邻 葵 二 甲酸 (Cs He O: 
166. 13) 计 ,不 得 过 3.0% 。 

炽 灼 残 午 取 本 品 2. 0g, 依 法 检查 (附录 妊 N), 遗 留 
残渣 不 得 过 0.1% 。 

重金 属 ” 取 炊 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 但 
HH 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 十 。 

【含量 测定 】 茶 甲 酸 甲 酰基 取 本 品 约 1g, 精 密 称 定 ， 
置 锥 形 瓶 中 ,加 乙醇 -丙酮 (3 : 2) 混 合 液 50 ml, 振 摇 使 溶解 ， 
加 酚 栈 指示 液 2 滴 , 用 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 滴 定 , 并 
将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 每 lml 毛 氧 化 钠 滴 定 液 
(0. 1mol/L) 相 当 于 14. 91mg 的 Cs Hs O: 。 按 下 式 计 算 茶 甲 
酸 甲 酰基 的 百 分 含 量 : 


14. 91(V 一 Vo) 1.795S 


[1000(100%—a) (100%—S)W] (100%—S) 


式 中 WW 为 供 试 品 的 取样 量 ,g; 

V 为 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L)? 的 体积 ,mli 

V 为 空白 消耗 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. lmolyIL) 的 体积 ,ml 

a 为 水 分 含量 ; 

S 为 游离 酸 含量 。 

乙酰 基 。 取 本 品 约 0. 1g, 精 密 称 定 , 置 磨 口 烧瓶 中 ,精密 加 

人 和 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. lmoyL)25ml, 加 热 回 流 30 分 钟 , 放 冷 ,加 
酚 酌 指示 液 5 滴 , 用 盐酸 滴定 液 (0. ImolIL) 滴 定 , 并 将 滴定 结果 
用 空白 试验 校正 。 每 Iml 氢 氧 化 钠 滴定 液 (0. 1mol/L) 相 当 于 
4. 304mg 的 Cs H:O。 按 下 式 计算 乙酰 基 的 百 分 含 量 ， 


4. 304(Vo 一 V) 0.5182S 
一 一 0. 5773P 
[1000(100% —o) (100%— SW (100% 一 S) 


式 中 厂 为 供 试 品 的 取样 量 ,g; 
V 为 消耗 盐酸 滴定 液 (0. 1mol/L) 的 体积 ,ml; 
Vo 为 空白 消耗 盐酸 滴定 液 (0. lmol/IL) 的 体积 ,mli 
a 为 水 分 含量 ; 
S 为 游离 酸 含量 。 
P 为 葵 甲 酸 甲 酰基 含量 .mrWi] 
【类 别 】 药 用 辅料 , 包 衣 材料 和 释放 阻 滞 剂 。 
【贮藏 】 遮光 ,密闭 。 
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于 低 取 代 产 两 纤维 素 上 四 [iirE] 


“ 附 :脱水 乙醇 的 制备 


在 500ml 的 圆 底 烧 瓶 中 ,放置 1. 2g 干燥 纯净 的 镁 条 ,加 
无 水 乙醇 20ml, 装 上 回流 冷凝 管 ,并 在 冷凝 管 上 附加 一 只 无 
水 氯 化 钙 干燥 管 。 用 电热 套 直接 加 热 使 微 沸 , 移 去 电热 套 , 立 
刻 加 入 几 粒 碘 片 ( 此 时 注意 不 要 振 功 ) ,项 刻 即 在 碘 粒 附近 发 
生 作 用 。 待 作用 完毕 后 ,加 入 无 水 乙醇 200ml 和 几 粒 沸石 。 
回流 1 小 时 。 改 成 蒸 馆 装 置 。 蒸 去 前 馆 分 后 ,用 干燥 的 蒸 馅 
撼 做 接受 器 ,其 支管 接 一 无 水 氯 化 钙 干燥 管 ,使 与 大 气相 通 ， 
用 电热 套 直 接 加 热 , 燕 馆 产 物 收 存 于 玻璃 瓶 中 ,密封 保存 。 

检查 脱水 乙醇 和 脱水 乙醇 -二 握 甲 烷 混 合 溶液 (3 : 2) 的 
水 分 : 取 10ml, 照 水 分 测定 法 (附录 妞 M 第 一 法 A) 测 定 , 脱 
水 乙醇 和 脱水 乙醇 -二 氯 甲 烷 混 合 溶液 (3 : 2) 含 水 分 均 不 得 
过 0.05% 。 血 [ 夫 订 ] 


羟 丙 甲 纤 维 素 
Qiangbingjia Xianweisu 


Hypromellose 


[9004-65-3] 

本 品 为 2- 羟 丙 基 醚 甲 基 纤 维 素 .根据 甲 氧 基 与 羟 丙 氧 
基 含 量 的 不 同 将 羟 丙 甲 纤维 素 分 为 四 种 取代 型 , 即 1828、 
2208、2906、2910 型 。 按 干燥 品 计 算 , 各 取代 型 甲 氧 基 
(一 OCH;)、 关 丙 氧 基 (一 OCH:;: CHOHCH, ) 的 含量 应 符合 附 
表 的 规定 ,mc 人 gi] 

【性 状 】 本 品 为 白色 或 类 白色 纤维 状 或 颗粒 状 粉 末 ; 无 臭 。 

本 品 在 无 水 乙醇 乙醚 、 丙 酮 中 几乎 不 溶 ; 在 冷水 中 溶 胀 
成 澄清 或 微 浑浊 的 胶体 溶液 。 

【鉴别 (1) 取 本 品 1g, 加 热 水 (80 一 90C)100ml, 不 断 
搅拌 ,在 冰 浴 中 冷却 ,成 黏 性 液体 ; 取 2ml 置 试 管 中 , 沿 管 壁 组 
缓 加 0.035% 草 酮 的 硫酸 溶液 lml, 放 置 5 分 钟 , 在 两 液 界面 
处 显 蓝 绿色 环 。 

(2) 取 鉴别 (1) 项 下 的 黏 性 液体 适量 ,倾注 在 玻璃 板 上 ， 
俊 水 分 蒸发 后 ,形成 一 层 有 韧性 的 薄膜 。 

【检查 】 于 酸碱度 取 本 品 1.0g( 以 干燥 品 计 ) , 边 搅 
拌 边 加 入 90 的 水 50g 中 ,冷却 后 ,用 水 调节 溶液 至 100g， 
搅拌 至 溶解 完全 ,依法 测定 (附录 WI H),pH 值 应 为 5.0 一 
8.0。 

黏度 取 本 品 10. 00g, 按 干燥 品 计 算 , 加 90Y 的 水 使 样 
品 与 水 总 重 为 500. 0g, 制 成 2.0% (g/g) 的 混 悬 液 , 充 分 搅拌 
约 10 分 钟 ,直至 颗粒 得 到 完全 均匀 的 分 散 和 润 湿 , 置 冰 浴 中 
冷却 ,冷却 过 程 中 继续 搅拌 40 分 钟 ,离心 除去 气泡 ,必要 时 加 
冷水 调节 重量 ;用 单 圆 简 旋 转 式 黏度 计 ( 黏 度 小 于 100Pa' s 
的 样品 可 用 NDJ-1 型 测定 ,大 于 或 等 于 100Pa，s 的 样品 可 用 


NDJ-8S 型 测定 ,或 其 他 适宜 的 经 检定 合格 的 黏度 计 ), 在 
20C 士 0.1C ,依法 测定 (附录 WI G 第 二 法 ), 标 示 黏 度 小 于 
600mPa，。s 者 ,黏度 应 为 标示 黏度 的 80% 一 120%% ;标示 黏度 
大 于 等 于 600mPa，s 者 ,黏度 应 为 标示 黏度 的 75%% 一 1405 。 

水 中 不 溶 物 取 本 品 1.0g, 置 烧杯 中 ,加 80 一 90C 的 热 
水 100ml, 溶 胀 约 15 分 钟 后 ,在 冰 浴 中 冷却 ,加 水 300ml( 必 要 
时 可 适当 增加 水 的 体积 ,确保 溶液 滤 过 ) ,并 充分 搅拌 ,用 经 
105C 和 干燥 至 恒 重 的 1 号 垂 熔 玻 璃 寺 塌 滤 过 ,烧杯 用 水 洗 净 ， 
洗 液 并 人 土 述 垂 熔 玻 璃 霸 塌 中 , 滤 过 ,在 105 它 于 爆 至 恒 重 ， 
遗留 残渣 不 得 过 5mg(0. 5 吧 ) 。 和 [人 订 ] 

干燥 失重 ” 取 本 品 , 在 105C 干 燥 2 小 时 , 减 失重 量 不 得 
过 5.0%( 附 录 妞 LL)。 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1.0g, 依 法 检查 (附录 如 N) ,遗留 残 
渣 不 得 过 1. 5%。 

重金 属 “ 取 炽 灼 残 潭 项 下 遗留 的 残渣, 依法 检查 (附录 再 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

砷 盐 ” 取 本 品 1. 0g, 加 氢 氧 化 钙 1. 0g, 混 合 ,加 水 搅拌 均 
匀 ,干燥 后 , 先 用 小 火烧 灼 使 淡化 ,再 在 600 它 炽 灼 使 完全 灰 
化 , 放 冷 ,加 盐酸 5ml 与 水 23ml 使 溶解 ,依法 检查 (附录 再 J 
第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0. 0002%)。 

【含量 测定 】 甲 氧 基 照 甲 氧 基 乙 氧 基 与 羟 丙 氧 基 测 
定 法 (附录 WW F) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 ), 取 本 品 , 精 密 
称 定 ,依法 测定 , 测 得 的 甲 氧 基 量 (%) 扣 除 羟 丙 氧 基 量 (%) 与 
(31/75X0. 93) 的 乘积 , 即 得 。 

羟 丙 氧 基 。， 照 甲 氧 基 、 乙 氧 基 与 羟 丙 氧 基 测 定 法 (附录 下 
F) 测 定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 ), 取 本 品 约 0. 1g, 精 密 称 定 ， 
依法 测定 , 即 得 。 


【类 别 】 药 用 辅料 ,释放 阻 沾 剂 和 包 衣 材料 等 。 
【贮藏 】 密闭 保存 。 
时 附 表 本 品 不 同 取代 型 甲 氧 基 与 羟 丙 氧 基 含量 限度 
甲 氧 基 含 量 羟 丙 氧 基 舍 量 
取代 型 
(%) (%) 
1828 16. 5 一 20. 0 23. 0 一 32.0 
2208 19. 0 一 24. 0 4.0~12.0 
2906 27. 0 一 30.0 4.0 一 7.5 
2910 28.0 一 30.0 7. 0 一 12.0 
图 [增订 ] 
目 低 取代 羟 丙 纤维 素 gryy1 


nDigqudai Qiangbing Xianweisu 
Low-Substituted Hydroxypropyl 


CellulosemrirE] 


本 品 为 低 取代 2- 羟 两 基 酸 纤维 素 。 按 干燥 品 计 算 , 含 羟 
丙 氧 基 ( 一 OCH,CHOHCH;) 应 为 5.0%~16.0%。 
。 381 。 
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【性 状 〗 本 品 为 白色 或 类 白色 粉末 ;无 自 ,无 味 。 

血本 品 在 水 中 膨胀 ;在 乙醇 .丙酮 或 乙酸 中 不 溶 。m[ 从 i] 

【鉴别 】 (1) 取 本 品 2%% 的 水 混 巧 液 适 量 , 置 试 管 中 ， 
沿 管 壁 缓 缓 加 0. 035% 蕊 酮 的 硫酸 溶液 lml, 在 两 液 界面 处 即 
显 蓝 色 环 ,渐变 为 绿色 。 

(2) 取 本 品 2% 的 水 混 最 液 sml, 加 氢 氧 化 钠 0. 5g, 振 播 ， 
放置 10 分 钟 , 呈 浑浊 的 黏稠 溶液 ; 青 加 甲醇 10ml, 振 摇 , 应 生 
成 白色 转 状 沉淀 和 [他 订 ] 

香 (3) 取 本 品 0. 1g, 加 水 10ml, 振 摇 。 加 和 毛 氧 化 钠 1g, 振 
摇 混 匀 。 取 0. 1ml, 加 硫酸 溶液 (9 一 10)9ml, 振 摇 。 置 水 浴 中 
准确 加 热 3 分 钟 ,立即 置 冰 浴 中 冷却 ,冷却 后 ,加 水 合 节 三 酮 
溶液 (取水 合 节 三 酮 200mg, 加 水 10ml 溶解 。 临 用 新 制 ) 
0. 6ml, 振 摇 , 室温 放置 ,溶液 显 红色 ,100 分 钟 内 变 成 紫 
色 ,和 [增订 ] 

【检查 】 “酸碱度 ” 取 本 品 0. 50g, 加 水 50ml, 振 摇 , 制 成 
混 巧 液 ,依法 测定 (附录 克 H) ,pH 值 应 为 5.0~7. 5。[ 增 订 ] 

氯 化 物 取 本 品 0.10g, 加 热 水 30ml, 在 水 浴 中 加 热 10 
分 钟 , 趁 热 滤 过 ,残渣 用 热 水 15ml 洗涤 4 次 ,合并 滤液 与 洗 液 
于 100ml 量 瓶 中 , 放 冷 ,加 水 稀释 至 刻度 , 摇 匀 ; 取 10ml, 依 法 
检查 (附录 网 A) ,与 标准 氯 化 钠 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 照 液 比 


。382 。 


较 ,不 得 更 浓 (0. 20%%) 。 

干燥 失重 ” 取 本 品 ,在 105 作 干燥 2 小 时 , 减 失 重量 不 
得 过 8.0 %( 附 录 刀 LL) .li 

炽 灼 残渣 ” 取 本 品 1. 0g, 依 法 检查 (附录 如 N) ,遗留 残 
潭 不 得 过 1. 0%。 

铁 趟 ” 取 本 品 1. 0g, 照 炽 灼 残渣 项 下 的 方法 炽 灼 后 , 残 
酒 加 稀 盐 酸 5ml , 置 水 浴 中 加 热 溶 解 ,加 水 至 25mi, 混 匀 ; 取 
5. 0ml ,依法 检查 (附录 出 G) ,与 标准 铁 溶液 2. 0ml 制 成 的 对 
照 液 比较 ,不 得 更 深 (0. 010%》 

重金 属 “” 取 炽 灼 残渣 项 下 遗留 的 残渣 ,依法 检查 (附录 百 
H 第 二 法 ), 含 重金 属 不 得 过 百 万 分 之 二 十 。 

时 砷 盐 。” 取 本 品 1. 0g, 加 氢 氧 化 钙 1. 0g, 混 合 ,加 水 2ml， 
搅拌 均匀 ,在 40 伟 烘 干 ,以 小 火烧 灼 使 恢 化 ,再 在 500 一 600C 
炽 灼 使 完全 灰 化 , 放 冷 ,加 盐酸 8mi 与 水 23ml, 依 法 检查 ( 附 
录 出 丁 第 一 法 ) ,应 符合 规定 (0.0002%)》。g[ 修 订 ] 

【含量 测定 】 取 本 品 , 照 甲 氧 基 、 乙 氧 基 与 羟 丙 氧 基 测 定 
法 (附录 如 FE) 测定 。 如 采用 第 二 法 (容量 法 ), 取 本 品 约 
0. 1g, 精 密 称 定 ,依法 测定 , 即 得 。 

【类 别 】 药 用 辅料 , 骨 解 剂 和 填充 剂 等 。 

【贮藏 】 密闭 ,在 干燥 处 保存 。 
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新 增 附 录 


附录 工 B 国家 药品 标准 物质 通则 


国家 药品 标准 物质 系 指 供 国家 法 定 药品 标准 中 药品 的 物 
理化 学 及 生物 学 等 测试 用 ,具有 确定 的 特性 或 量 值 , 用 于 校 
准 设备 .评价 测量 方法 .给 供 试 药品 赋值 或 鉴别 用 的 物质 。 

国家 药品 标准 物质 应 具备 稳定 性 均匀 性 和 准确 性 。 

国家 药品 标准 物质 在 分 级 分 类 、 建 立 、 使 用 、 稳 定性 监测 、 
标签 说 明 书 、 储 存 及 发 放 应 符合 下 列 有 关 规 定 。 

一 、 国 家 药品 标准 物质 的 分 级 与 分 类 

国家 药品 标准 物质 共 分 为 两 级 。 

一 级 国家 药品 标准 物质 :具有 很 好 的 质量 特性 ,其 特征 量 
值 采 用 定义 法 或 其 他 精准 .可 靠 的 方法 进行 计量 。 

二 级 国家 药品 标准 物质 :具有 良好 的 质量 特性 ,其 特征 量 
值 采用 准确 、 可 靠 的 方法 或 直接 与 一 级 标准 物质 相 比 较 的 方 
法 进行 计量 。 

国家 药品 标准 物质 共 分 为 五 类 。 

标准 品 系 指 含有 单一 成 分 或 混合 组 分 ,用 于 生物 检 
定 、 抗 生 素 或 生化 药品 中 效 价 .毒性 或 含量 测定 的 国家 药品 标 
准 物质 。 其 生物 学 活性 以 国际 单位 (IU) .单位 (U) 或 以 重量 
单位 (g,mg,pg) 表 示 。 

对 照 品 系 指 含有 单一 成 分 .组 合成 分 或 混合 组 分 ,用 
于 化 学 药品 .抗生素 .部 分 生化 药品 、 药 用 辅料 、 中 药材 ( 含 饮 
片 ) .提取 物 、 中 成 药 、 生 物 制品 (理化 测定 ) 等 检验 及 仪器 校准 
用 的 国家 药品 标准 物质 。 

对 照 提取 物 系 指 经 特定 提取 工艺 制备 的 含有 多 种 主 
要 有 效 成 分 或 指标 性 成 分 ,用 于 中 药材 ( 含 饮 片 )、 提 取 物 、 中 
成 药 等 鉴别 或 含量 测定 用 的 国家 药品 标准 物质 。 

对 照 药 材 系 指 基 原 明 确 、 药 用 部 位 准确 的 优质 中 药 
材 经 适当 处 理 后 ,用 于 中 药材 ( 含 饮片 ) .提取 物 .中 成 药 等 鉴 
别 用 的 国家 药品 标准 物质 。 

参考 品 。 系 指 用 于 定性 鉴定 微生物 (或 其 产物 ) 或 定量 
检测 某 些 制品 生物 效 价 和 生物 活性 的 国家 药品 标准 物质 ,其 
效 价 以 特定 活性 单位 表示 ;或 指 由 生物 试剂 .生物 材料 或 特异 
性 抗 血清 制备 的 用 于 疾病 诊断 的 参考 物质 。 

二 、 国 家 药品 标准 物质 的 建立 

建立 国家 药品 标准 物质 的 工作 包括 :确定 品种 、 获 取 候 选 
药品 标准 物质 、 确 定 标定 方案 .分析 标定 .审核 批准 和 分 包装 。 

1. 品种 的 确定 

除 另 有 规定 外 ,根据 国家 药品 标准 制定 或 修订 所 提出 的 
使 用 要 求 ( 品 种 、 用 途 等 ) ,确定 需要 制备 的 品种 。 

2. 候选 药品 标准 物质 的 获取 
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附录 XIX R 国家 药品 标准 物质 制备 指导 原则 


候选 标准 品 、 对 照 品 及 参考 品 应 从 正常 工艺 生产 的 原料 中 
选取 一 批 质量 满意 的 产品 或 从 中 药材 ( 含 饮 片 ) 中 提取 获得 。 

候选 对 照 提 取 物 应 从 基 原 明确 的 中 药材 ( 含 饮片 ) 或 其 他 
动 植物 中 提取 获得 。 

候选 对 照 药材 应 从 基 原 和 药 用 部 位 明确 的 中 药材 获得 。 

3. 国 家 药品 标准 物质 的 标定 

国家 药品 标准 物质 的 标定 须 经 3 家 以 上 国家 药品 监督 管 
理 部 门 认可 的 实验 室 协 作 完 成 。 参 加 标定 单位 应 采用 统一 的 
设计 方案 .统一 的 方法 和 统一 的 记录 格式 ,标定 结果 应 经 统计 
学 处 理 ( 需 要 至 少 5 次 独立 的 有 效 结果 )。 国 家 药品 标准 物质 
的 标定 结果 一 般 采 用 各 参加 单位 标定 结果 的 均值 表示 。 

国家 药品 标准 物质 的 标定 包括 定性 鉴别 ,结构 鉴定 ,纯度 
分 析 、 量 值 确定 和 稳定 性 考察 等 。 

4. 分 装 、 包 装 

国家 药品 标准 物质 的 分 包装 条 件 参 照 药品 GMP 要 求 执 
行 , 主 要 控制 分 包装 环境 的 温度 .湿度 .光照 及 与 安全 性 有 关 
的 因素 等 。 

国家 药品 标准 物质 采用 单 剂量 包装 形式 以 保证 使 用 的 可 靠 
性 。 包 装 容器 所 使 用 的 材料 应 保证 国家 药品 标准 物质 的 质量 。 

三 .国家 药品 标准 物质 的 使 用 

国家 药品 标准 物质 供 执行 国家 法 定 药品 标准 使 用 ,包括 
校准 设备 .评价 测量 方法 或 者 对 供 试 药 品 进 行 鉴别 或 赋值 等 。 

国家 药品 标准 物质 所 赋 量 值 只 在 规定 的 用 途中 使 用 有 
效 。 如 果 作 为 其 他 目的 使 用 ,其 适用 性 由 使 用 者 自行 决定 。 

国家 药品 标准 物质 单元 包装 一 般 供 一 次 使 用 ;标准 物质 
溶液 应 临 用 前 配制 。 和 否则 ,使 用 者 应 证 明 其 适用 性 。 

四 、 国 家 药品 标准 物质 的 稳定 性 监测 

国家 药品 标准 物质 的 发 行 单位 应 建立 常规 的 质量 保障 体 
系 , 对 其 发 行 的 国家 药品 标准 物质 进行 定期 监测 ,确保 国家 药 
品 标准 物质 正常 储存 的 质量 。 如 果 发 现 国家 药品 标准 物质 发 
生 质 量 问题 ,应 及 时 公示 停止 该 批号 标准 物质 的 使 用 。 

五 、 国 家 药品 标准 物质 的 储存 

国家 药品 标准 物质 的 储存 条 件 根据 其 理化 特性 确定 。 除 
另 有 规定 外 ,国家 药品 标准 物质 一 般 在 室温 条 件 下 储存 。 

六 、 国 家 药品 标准 物质 的 标签 及 说 明 书 

国家 药品 标准 物质 的 标签 应 包括 国家 药品 标准 物质 的 名 
称 、 编 号 .批号 . 装 量 用途 、 储 存 条 件 和 提供 单位 等 信息 ; 供 含 
量 测定 用 的 标准 物质 还 应 在 标签 上 标明 其 含量 信息 。 

国家 药品 标准 物质 的 说 明 书 除 提供 标签 所 标明 的 信息 
外 ,还 应 提供 有 关 国 家 药品 标准 物质 的 组 成 .结构 ,来 源 等 信 
息 ,必要 时 应 提供 对 照 图 谱 。 


附录 冻 R 国家 药品 标准 物质 
制备 指导 原则 


本 指导 原则 用 于 规范 和 指导 国家 药品 标准 物质 的 制备 ， 
.383 。 
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保证 国家 药品 标准 的 执行 。 

一 、 国 家 药品 标准 物质 品种 的 确定 

根据 国家 药品 标准 制定 及 修订 的 需要 ,确定 药品 标准 物 
质 的 品种 。 

二 .候选 国家 药品 标准 物质 原料 的 选择 

1. 原料 的 选择 应 满足 适用 性 、 代 表 性 及 可 获得 性 的 原则 。 

2. 原料 的 性 质 应 符合 使 用 要 求 。 

3. 原料 的 均匀 性 、 稳 定性 及 相应 特性 量 值 范围 应 适合 该 
标准 物质 的 用 途 。 

三 、 候 选 国家 药品 标准 物质 的 制备 

1. 根 据 候 选 药品 标准 物质 的 理化 性 质 , 选 择 合理 的 制 
备 方法 和 工艺 流程 ,防止 相应 特性 量 值 的 变化 ,并 避免 被 
污染 。 

2. 对 不 易 均 匀 的 候选 药品 标准 物质 ,在 制备 过 程 中 除 采 
取 必 要 的 均匀 措施 外 ,还 应 进行 均匀 性 初 检 。 

3. 对 相应 特性 量 值 不 稳定 的 候选 药品 标准 物质 ,在 制备 
过 程 中 应 考察 影响 稳定 性 的 因素 ,采取 必要 的 措施 保证 其 稳 
定性 ,并 选择 合适 的 储存 条 件 。 

4. 当 候 选 药 品 标 准 物质 制备 量 大 时 ,为 便于 保存 可 采取 
分 级 分 装 。 

5. 候选 药品 标准 物质 供应 
力 ,并 应 提供 以 下 资料 。 

(1) 试 验方 法 、 量 值 、 试 验 重复 次 数 、 必 要 的 波谱 及 色谱 等 
资料 ; 

(2) 符 合 稳定 性 要 求 的 储存 条 件 (温度 .湿度 和 光照 等 ); 

(3) 候 选 药 品 标准 物质 引 湿性 研究 结果 及 说 明 ; 

(4) 加 速 稳定 性 研究 结果 ; 

(5) 有 关 物 质 的 鉴别 及 百分比 ,国家 药品 标准 中 主 组 分 的 
相对 响应 因子 等 具体 资料 ; 

(6) 涉 及 危害 健康 的 最 新 的 安全 性 资料 。 

四 候选 国家 药品 标准 物质 的 标定 

候选 药品 标准 物质 按 以 下 要 求 进行 标定 ,必要 时 应 与 国 
际 标准 物质 进行 比 对 。 

1. 化 学 结构 或 组 分 的 确证 

(1) 验 证 已 知 结构 的 化 合 物 需 要 提供 必要 的 理化 参数 及 
波谱 数据 ,并 提供 相关 文献 及 对 比 数据 。 如 无 文献 记载 ,应 提 
供 完整 的 结构 解析 过 程 。 

(2) 对 于 不 能 用 现代 理化 方法 确定 结构 的 药品 标准 物质 ， 

应 选用 适当 的 方法 对 其 组 分 进行 确证 。 

2. 理化 性 质 检 查 

应 根据 药品 标准 物质 的 特性 和 具体 情况 确定 理化 性 质 检 
验 项 目 , 如 性 状 、 熔 点 、 比 旋 度 、 晶 型 以 及 干燥 失重 、. 引 湿性 等 。 

3. 纯度 及 有 关 物 质 检 查 

应 根据 药品 标准 物质 的 使 用 要 求 确定 纯度 及 有 关 物 质 的 


应 者 须 具备 良好 的 实验 条 件 和 能 
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检查 项 ,如 反应 中 间 体 、 副 产物 及 相关 杂质 等 。 

4. 均匀 性 检验 

凡 成 批 制备 并 分 装 成 最 小 包装 单元 的 候选 药品 标准 物 
质 ,必须 进行 均匀 性 检验 。 对 于 分 级 分 装 的 候选 药品 标准 物 
质 , 凡 由 大 包装 分 装 成 最 小 包装 单元 时 , 均 应 进行 均匀 性 
检验 。 

5. 定 值 

符合 上 述 要 求 后 , 方 可 进行 定 值 。 

定 值 的 测量 方法 应 经 方法 学 考察 证 明 准 确 可 靠 。 应 
先 研究 测量 方法 .测量 过 程 和 样品 处 理 过 程 所 固有 的 系统 
误差 和 随机 误差 ,如 溶解 .分 离 等 过 程 中 被 测 样品 的 污染 
和 损失 ;对 测量 仪器 要 定期 进行 校准 ,选用 具有 可 湖 源 的 
基准 物 ;要 有 可 行 的 质量 保证 体系 ,以 保证 测量 结果 的 漳 
源 性 。 

(1) 定 值 原则 

在 测定 一 个 候选 化 学 标准 品 /对 照 品 含量 时 ,水 分 有 机 
溶剂 .无 机 杂质 和 有 机 成 分 测定 结果 的 总 和 应 为 100%。 

(2) 选 用 下 列 方式 对 候选 药品 标准 物质 定 值 

@ 采 用 高 准确 度 的 绝对 或 权威 测量 方法 定 值 

测量 时 ,要 求 两 个 以 上 分 析 者 在 不 同 的 实验 装置 上 独立 
地 进行 操作 。 

@ 采 用 两 种 以 上 不 同 原理 的 已 知 准 确 度 的 可 靠 方 法 
定 值 

研究 不 同 原理 的 测量 方法 的 精密 度 ,对 方法 的 系统 误差 
进行 估计 ,采取 必要 的 手段 对 方法 的 准确 度 进行 验证 。 

@ 多 个 实验 室 协 作 定 值 

参加 协作 标定 的 实验 室 应 具有 候选 药品 标准 物质 定 值 的 
必 备 条 件 及 相关 实验 室 资质 。 每 个 实验 室 应 采用 规定 的 测量 
方法 。 协 作 实 验 室 的 数目 或 独立 定 值 组 数 应 符合 统计 学 的 
要 求 。 

五 候选 国家 药品 标准 物质 的 稳定 性 考察 

1. 候选 药品 标准 物质 应 在 规定 的 储存 或 使 用 条 件 下 , 定 
期 进行 相应 特性 量 值 的 稳定 性 考察 。 

2. 稳定 性 考察 的 时 间 间 隔 可 以 依据 先 密 后 玻 的 原则 。 在 
考察 期 间 内 应 有 多 个 时 间 间 隔 的 监测 数据 。 

(1) 当 候选 药品 标准 物质 有 多 个 特性 量 值 时 ,应 选择 易 变 
的 和 有 代表 性 的 特性 量 值 进行 稳定 性 考察 ; 

(2) 选 择 不 低 于 定 值 方法 精密 度 和 具有 足够 灵敏 度 的 测 
量 方法 进行 稳定 性 考察 ; 

(3) 考 察 稳 定性 所 用 样品 应 从 总 样品 中 随机 抽取 ,抽取 的 
样品 数 对 于 总 体 样品 有 足够 的 代表 性 ; 

(4) 按 时 间 顺 序 进行 的 测量 结果 应 在 测量 方法 的 随机 不 
确定 度 范围 内 波动 。 
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附录 四 ”一 般 鉴 别 试验 


修订 附录 


附录 下 ”一般 鉴别 试验 

水 杨 酸 盐 

(1) 理 取 供 试 品 的 中 性 或 弱酸 性 稀 溶 液 ,加 三 氯 化 铁 试 液 
1 滴 , 即 显 紫色 。 仁 [修订 ] 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 盐 酸 , 即 析出 白色 水 杨 酸 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 在 醋酸 锐 试 液 中 溶解 。 

丙 二 酰 脲 类 

(1) 取 供 试 品 约 0. 1g, 加 碳酸 钠 试 液 1ml 与 水 10ml, 振 播 
2 分 钟 , 滤 过 ,滤液 中 逐 滴 加 入 硝酸 银 试 液 , 即 生成 白色 沉淀 ， 
振 播 ,沉淀 即 溶解 ;继续 滴 加 过 量 的 硝酸 银 试 液 ,沉淀 不 再 
溶解 。 

(2) 取 供 试 品 约 50mg, 加 吡啶 溶液 (1 一 10)5ml, 溶 解 后 ， 
加 钢 吡 啶 试 液 1Iml, 即 显 紫色 或 生成 紫色 沉淀 。 

有 机 氟 化 物 

取 供 试 品 约 7mg, 照 氧 瓶 燃烧 法 (附录 下 C) 进 行 有 机 破 
坏 , 用 水 20ml 与 0.01mol/L 氢 氧 化 钠 溶液 6. 5ml 为 吸收 液 ， 
俊 燃 烧 完 毕 后 ,充分 振 播 ; 取 吸 收 液 2ml, 加 昔 素 气 蓝 试 液 
0. 5ml, 再 加 12% 醋酸 钠 的 稀 栈 酸 溶液 0.2ml, 用 水 稀释 至 
4ml, 加 硝酸 亚 卵 试 液 0. 5ml, 即 显 蓝 紫 色 ; 同 时 做 空白 对 照 试 
验 。 

亚 硫 酸 盐 或 亚 硫 酸 氢 盐 

(1) 取 供 试 品 ,加 盐酸 , 即 发 生 二 氧化 硫 的 气体 ,有 刺激 性 
特 臭 ,并 能 使 硝酸 亚 冬 试 液 湿润 的 滤纸 显 黑色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 碘 试 液 , 碘 的 颜色 即 消 褪 。 

亚 锡 盐 

取 供 试 品 的 水 溶液 1 滴 , 点 于 磷 钼 酸 铵 试纸 上 ,试纸 应 显 
蓝 色 。 

托 烷 生物 碱 类 

取 供 试 品 约 10mg, 加 发 烟 硝 酸 5 滴 , 置 水 浴 上 燕 干 ,得 黄 
色 的 残渣 , 放 冷 ,加 乙醇 2 一 3 滴 湿 润 ,加 固体 氨 氧 化 钾 一 小 
粒 , 即 显 深 紫色 。 

汞 盐 

亚 来 盐 
黑色 。 

(2) 取 供 试 品 ,加 碘化钾 试 液 , 振 摇 , 即 生成 黄 绿色 沉淀 ， 
瞬 即 变 为 灰 绿 色 ,并 逐渐 转变 为 灰 黑 色 。 

汞 盐 (1) 取 供 试 品 溶液 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 , 即 生成 黄色 
沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ,加 碘化钾 试 液 , 即 生成 猩 红 色 
沉淀 ,能 在 过 量 的 碘化钾 试 液 中 溶解 ;再 以 氢气 化 钠 试 液 碱 


(1) 取 供 试 品 , 加 氨 试 液 或 氢 氧 化 钠 试 液 , 即 变 


化 ,加 铵 盐 即 生成 红 棕 色 的 沉淀 。 

(3) 取 不 含 过 量 硝酸 的 供 试 品 溶液 , 涂 于 光亮 的 铜 箱 表 
面 ,擦拭 后 即 生 成 一 层 光亮 似 银 的 沉积 物 。 

芳香 第 一 胺 类 

时 取 供 试 品 约 50mg, 加 稀 盐酸 1ml, 必 要 时 缓 缓 煮沸 使 溶 
解 ,加 0. 1mol/L 亚 硝酸 钠 溶液 数 滴 , 加 与 0. 1mol/L 亚 硝酸 
钠 溶液 等 体积 的 1mol/L 脲 溶液 , 振 摇 1 分 钟 , 滴 加 碱 性 B- 蔡 
酚 试 液 数 滴 , 视 供 试 品 不 同 , 生 成 由 粉红 到 猩 红 色 沉淀 ,mcg] 

葵 甲 酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 , 滴 加 三 氧化 铁 试 液 , 即 生成 赭 
色 沉 淀 ;再 加 稀 盐酸 , 变 为 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 , 置 干燥 试管 中 ,加 硫酸 后 ,加 热 , 不 炭化 ,但 
析出 葵 甲 酸 ,并 在 试管 内 壁 凝结 成 白色 升华 物 。 

乳酸 盐 

取 供 试 品 溶液 5ml( 约 相当 于 乳酸 5mg) , 置 试管 中 ,加 省 
试 液 1ml 与 稀 硫酸 0. 5ml, 置 水 浴 上 加 热 ,并 用 玻 棱 小 心 搅 拌 
至 褪色 ,加 硫酸 铵 4g, 混 匀 , 沿 管 壁 逐 滴 加 入 10%% 亚 硝 基 铁 握 
化 钠 的 稀 硫酸 溶液 0. 2ml 和 浓 氨 试 液 1ml, 使 成 两 液 层 ; 在 放 
置 30 分 钟 内 ,两 液 层 的 接 界 面 处 出 现 一 暗 绿 色 环 。 

枸 樟 酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶 液 2ml( 约 相当 于 枸 橡 酸 10mg) ,加 稀 硫 
酸 数 滴 , 加 热 至 沸 ,加 高 锰 酸 钾 试 液 数 滴 , 振 播 , 紫 色 即 消失 ; 
溶液 分 成 两 份 ,一 份 中 加 硫酸 汞 试 液 1 滴 , 另 一 份 中 逐 滴 加 和 
省 试 液 , 均 生成 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 约 5mg, 加 吡啶- 醋 醋 (3 : 1) 约 5ml, 振 播 , 即 
生成 黄色 到 红色 或 紫红 色 的 溶液 。 

钙 盐 

(1) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 芯 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 即 显 砖 红色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 (1 一 20) ,加 甲 基 红 指示 液 2 滴 , 用 氨 试 
液 中 和 ,再 滴 加 盐酸 至 恰 呈 酸性 ,加 草酸 铵 试 液 , 即 生成 白色 
沉淀 ;分 离 ,沉淀 不 溶 于 醋酸 ,但 可 溶 于 稀 盐 酸 。 

钠 盐 

(1) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 蕊 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 即 显 鲜 黄色 。 

(2) 取 供 试 品 约 100mg, 置 10ml 试管 中 ,加 水 2ml 溶解 ， 
加 15% 碳 酸 钾 溶液 2ml, 加 热 至 沸 ,应 不 得 有 沉淀 生成 ;加 焦 
镜 酸 钙 试 液 4ml, 加 热 至 沸 ; 置 冰 水 中 冷却 ,必要 时 ,用 玻 棒 摩 
擦 试管 内 壁 ,应 有 致密 的 沉淀 生成 。 

钢 盐 

(1) 取 铂 丝 ,用 盐酸 湿润 后 , 芯 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 即 显 黄 绿色 ;通过 绿色 玻璃 透视 ,火焰 显 蓝 色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 稀 硫 酸 , 即 生成 白色 沉淀 ;分 离 ， 
沉淀 在 盐酸 或 硝酸 中 均 不 溶解 。 

酒石酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 , 置 洁净 的 试管 中 ,加 氨 制 硝酸 
银 试 液 数 滴 , 置 水 浴 中 加 热 , 银 即 游 离 并 附 在 试管 的 内 壁 成 
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银 镜 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 醋酸 成 酸性 后 ,加 硫酸 亚 铁 试 液 1 
滴 和 过 氧化 氢 试 液 1 滴 , 俊 溶液 褪色 后 ,用 氧 氧化 钠 试 液 碱 
化 ,溶液 即 显 紫 色 。 

乌 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 碘化钾 试 液 , 即 生 成 红 棕色 溶液 
或 暗 棕色 沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 过 量 碘 化 钾 试 液 中 洲 解 成 黄 棕 
色 的 溶液 ,再 加 水 稀释 ,又 生成 橙色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,用 稀 硫酸 酸化 ,加 10 光 硫 腺 溶液 , 即 
显 深 黄 色 。 

钾 盐 

(1) 取 铂 丝 , 用 盐酸 湿润 后 , 酶 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 即 显 紫 色 ; 但 有 少量 的 钠 盐 混 存 时 , 须 隔 蓝 色 玻璃 透 
视 , 方 能 辨认 。 

(2) 取 供 试 品 , 加热 炽 灼 除去 可 能 杂 有 的 铵 盐 , 放 冷 
后 ,加 水 溶解 ,再 加 0.1% 四 茶 硼 钠 溶 液 与 醋酸 , 即 生成 白 
色 沉 淀 。 

铁 盐 

亚 铁 盐 (1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 生 成 
深蓝 色 沉淀 ;分 离 ,沉淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶 ,但 加 氢 氧 化 钠 试 液 ， 
即 生成 棕色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 1%% 邻 二 氮 菲 的 乙醇 溶液 数 滴 , 即 
显 深 红色 。 

铁 盐 〈1)? 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 生成 
深蓝 色 沉 淀 ! 分 离 ,沉淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶 , 但 加 和 气 氧 化 钠 试 液 ， 
即 生成 棕色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 硫 氰 酸 钙 试 液 , 即 显 血红 色 。 

铁 盐 

(1) 取 供 试 品 ,加 过 量 的 氧 氧 化 钠 试 液 后 ,加 热 , 即 分 解 ， 
发 生 氨 臭 ; 遇 用 水 湿润 的 红色 石 蕊 试纸 ,能 使 之 变 蓝 色 ,并 能 
使 硝酸 亚 汞 试 液 湿 润 的 滤纸 显 黑 色 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 碱 性 碘 化 录 钾 试 液 1 滴 , 即 生成 红 
棕色 沉淀 。 

银 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 盐酸 , 即 生 成 白色 凝 乳 状 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 能 在 氨 试 液 中 溶解 ,加 稀 硝 酸 酸化 后 ,沉淀 复生 成 。 

(2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 , 滴 加 铬 酸 钾 试 液 , 即 生成 砖 红 
色 沉 淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 硝酸 中 溶解 。 

铜 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 和 氨 试 液 , 即 生成 淡 蓝 色 沉 淀 ;再 加 
过 量 的 氨 试 液 ,沉淀 即 溶解 ,生成 深蓝 色 溶 液 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 ,加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 显 红 棕色 或 生 
成 红 棕色 沉淀。 

锂 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 毛 氧 化 钠 试 液 碱 化 后 ,加 入 碳酸 钠 
试 液 ,者 沸 , 即 生成 白色 沉淀 分离, 沉淀 能 在 握 化 铵 试 液 中 
溶解 。 
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(2) 取 铂 丝 , 用 盐酸 湿润 后 , 芯 取 供 试 品 ,在 无 色 火 焰 中 燃 
烧 , 火 焰 显 胭脂 红色 。 

(3) 取 供 试 品 适量 ,加 入 稀 硫酸 或 可 溶性 硫酸 盐 溶 液 , 不 
生成 沉淀 (与 锯 盐 区 别 ) 。 

硫酸 盐 

《1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 氯 化 钢 试 液 , 即 生 成 白色 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 在 盐酸 或 硝酸 中 均 不 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 醋酸 铅 试 液 , 即 生 成 白色 沉淀 ;分 
离 ,沉淀 在 醋酸 铁 试 液 或 氢 氧 化 钠 试 液 中 溶解 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 ,加 盐酸 ,不 生成 白色 沉淀 (与 硫 代 硫 酸 
盐 区 别 )。 

硝酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 置 试管 中 ,加 等 量 的 硫酸 ,小 心 混合 ， 
冷 后 , 沿 管 壁 加 硫酸 亚 铁 试 液 ,使 成 两 液 层 , 接 界面 显 棕色 。 

〈2) 取 供 试 品 溶液 ,加 硫酸 与 钢丝 ( 或 铜 展 ) ,加 热 , 即 发 生 
红 棕 色 的 蒸气 。 

(3) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 高 鳃 酸 钾 试 液 ,紫色 不 应 褪去 (与 
亚 硝酸 盐 区 别 ) 。 

锌 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 亚 铁 氰 化 钾 试 液 , 即 生成 白色 沉淀 ; 
分 离 ,沉淀 在 稀 盐 酸 中 不 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 制 成 中 性 或 碱 性 溶液 ,加 硫化 钠 试 液 , 即 生 
成 白色 沉淀。 

锁 盐 

〈1) 取 供 试 品 溶液 ,加 醋酸 成 酸性 后 , 置 水 浴 上 加 热 , 趁 热 
加 硫 代 硫 酸 钠 试 液 数 滴 ,逐渐 生成 橙 红色 沉淀 。 

〈2) 取 供 试 品 溶液 ,加 盐酸 成 酸性 后 , 通 硫化 氢 , 即 生成 橙 
色 沉 淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 硫化 铁 试 液 或 硫化 钠 试 液 中 溶解 。 

铝 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 毛 氧 化 钠 试 液 , 即 生成 白色 胶 状 
沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 过 量 的 氨 氧 化 钠 试 液 中 溶解 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 ,加 氨 试 液 至 生成 白色 胶 状 沉淀 滴 加 
茜 素 磺 酸 钠 指 示 液 数 滴 ,沉淀 即 显 机 红色 。 

氟 化 物 

《1) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 硝 酸 使 成 酸性 后 , 滴 加 硝酸 银 试 
液 , 即 生成 白色 凝 乳 状 沉淀 ;分 离 ,沉淀 加 氨 试 液 即 溶解 ,再 加 
稀 硝 酸 酸化 后 ,沉淀 复生 成 。 如 供 试 品 为 生物 碱 或 其 他 有 机 
碱 的 盐酸 盐 , 须 先 加 氨 试 液 使 成 碱 性 ,将 析出 的 沉淀 滤 过 除 
去 , 取 滤 液 进行 试验 。 

〈2) 取 供 试 品 少量 , 置 试管 中 ,加 等 量 的 二 氧化 锰 , 混 匀 ， 
加 硫酸 湿润 ,组 组 加热, 即 发 生 氯 气 , 能 使 用 水 湿润 的 碳化 钾 
淀粉 试纸 显 蓝 色 。 

溴 化物 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 硝酸 银 试 液 , 即 生成 淡 黄 色 凝 乳 
状 沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 氨 试 液 中 微 溶 , 但 在 硝酸 中 几乎 不 溶 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 毛 试 液 ,省 即 游离 ,加 三 所 甲烷 振 
播 , 三 毛 甲 烷 层 显 黄色 或 红 棕色 。 
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附录 妞 Q 热 分 析 法 


碘 化 物 

(1) 取 供 试 品 溶液 , 滴 加 硝酸 银 试 液 , 即 生成 黄色 凝 乳 状 
沉淀 ;分 离 ,沉淀 在 硝酸 或 氨 试 液 中 均 不 溶解 。 

《2) 取 供 试 品 溶液 ,加 少量 的 氯 试 液 , 碳 即 游离 ;如 加 三 毛 
甲烷 振 播 ,三 氯 甲 煤层 显 紫 色 ; 如 加 淀粉 指示 液 ,溶液 显 蓝 色 。 

硼酸 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 盐酸 成 酸性 后 ,能 使 姜黄 试纸 变 成 棕 
红色 ;放置 干燥 ,颜色 即 变 深 ,用 氨 试 液 湿润 , 即 变 为 绿 黑色 。 

《2) 取 供 试 品 ,加 硫酸 ,混合 后 ,加 甲醇 ,点 火 燃烧 , 即 发 生 
边缘 带 绿色 的 火焰 。 

碳酸 盐 与 碳酸 氢 盐 

《1) 取 供 试 品 溶液 ,加 稀 酸 , 即 泡 沸 ,发 生 二 氧化 碳 气 , 导 
和 和 氢 氧 化 钙 试 液 中 , 即 生成 白色 沉淀 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 硫酸 镁 试 液 ,如 为 碳酸 盐 溶 液 , 即 生 
成 白色 沉淀 ;如 为 碳酸 氢 盐 溶液 , 须 煮沸 , 始 生成 白色 沉淀 。 

《3) 取 供 试 品 溶液 ,加 酚 栈 指示 液 ,如 为 碳酸 盐 溶液 , 即 显 
深 红色 ;如 为 碳酸 氢 盐 溶液 ,不 变色 或 仅 显 微 红色 。 

镁 盐 

(1) 取 供 试 品 溶液 ,加 氨 试 液 , 即 生成 白色 沉淀 ; 滴 加 氧化 
铵 试 液 ,沉淀 溶解 ;再 加 磷酸 氢 二 钠 试 液 1 滴 , 振 播 , 即 生成 白 
色 沉 淀 。 分 离 ,沉淀 在 氨 试 液 中 不 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶液 ,加 和 毛 氧 化 钠 试 液 , 即 生成 白色 沉淀 。 
分 离 ,沉淀 分 成 两 份 , 一 份 中 加 过 量 的 氨 氧 化 钠 试 液 ,沉淀 不 
溶解 ; 另 一 份 中 加 碘 试 液 ,沉淀 转 成 红 棕色 。 

醋酸 盐 

(1) 取 供 试 品 ,加 硫酸 和 乙醇 后 ,加 热 , 即 分 解 产生 乙酸 乙 
酯 的 香气 。 

〈2) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ,加 三 氯 化 铁 试 液 1 滴 ,溶液 呈 
深 红色 ,加 稀 无 机 酸 ,红色 即 褪去 。 

磷酸 盐 

(1) 取 供 试 品 的 中 性 溶液 ,加 硝酸 银 试 液 , 即 生成 浅黄 色 
沉淀 :分 离 ,沉淀 在 氨 试 液 或 稀 硝 酸 中 均 易 溶解 。 

(2) 取 供 试 品 溶 液 ,加 氯 化 铵 镁 试 液 , 即 生成 白色 结晶 性 
(3) 取 供 试 品 溶液 ,加 钻 酸 铵 试 液 与 硝酸 后 ,加 热 即 生成 
黄色 沉淀 ;分 离 ,沉淀 能 在 氨 试 液 中 溶解 。 


附录 妞 K 锐 盐 检查 法 


除 另 有 规定 外 , 取 各 品种 项 下 规定 量 的 供 试 品 , 置 蒸馏 瓶 
中 ,加 无 氨 蒸 馆 水 200ml, 加 氧化 镁 1g, 加 热 蒸 馆 , 馅 出 液 导 入 
加 有 稀 盐 酸 1 滴 与 无 氨 蒸 馏 水 5ml 的 50ml 纳 氏 比 色 管 中 , 俊 
饮 出 液 达 40ml 时 ,停止 蒸馏 ,加 氢 氧 化 钠 试 液 5 滴 , 加 无 氮 兹 
饮水 至 50ml, 加 碱 性 砚 化 汞 钾 试 液 2ml, 播 匀 ,放置 15 分 钟 ， 
如 显 色 , 与 标准 握 化 铵 溶液 2ml 按 上 述 方法 制 成 的 对 照 溶液 
比较 , 即 得 。 


标准 氯 化 铵 溶液 的 制备 “ 称 取 氯 化 久 29. 7mg, 置 


1000ml 量 瓶 中 ,加 水 适量 使 溶解 并 稀释 至 刻度 , 摇 匀 , 即 得 
(每 1ml 相当 于 10yg 的 NH4 ) ,cwE] 


附录 弄 Q 热 分 析 法 


站 热 分 析 法 是 利用 温度 和 (或 ) 时 间 关 系 来 准确 测量 物质 
理化 性 质变 化 的 关系 ,研究 物质 受热 过 程 所 发 生 的 晶 型 转变 、 
熔融 .蒸发 .脱水 等 物理 变化 或 热 分 解 、. 氧 化 等 化 学 变化 以 及 
伴随 发 生 的 温度 、 能 量 或 重量 改变 的 方法 。 

物质 在 加 热 或 冷却 过 程 中 , 当 发 生 相 变 或 化 学 反应 时 , 必 
然 伴 随 着 热量 的 吸收 或 释放 ;同时 根据 相 律 , 物 相 转化 时 的 温 
度 ( 如 熔点 、 沸 点 等 ) 保 持 不 变 。 纯 物质 具有 特定 的 物 相 转 换 
温度 和 相应 的 热 烩 变化 值 (A 互 ) 。 这 些 常 数 可 用 于 物质 的 定 
性 分 析 , 而 供 试 品 的 实际 测定 值 与 这 些 常数 的 偏离 及 其 偏离 
程度 又 可 用 于 定量 检查 供 试 品 的 纯度 。 

热 分 析 法 可 广泛 应 用 于 物质 的 多 晶 型 、. 物 相 转 化 .结晶 
水 .结晶 溶剂 . 热 分 解 以 及 药物 的 纯度 、 相 容 性 与 稳定 性 等 研 
究 中 。 

一 、 热 重 分 析 

热 重 分 析 是 在 程序 控制 温度 下 ,测量 物质 的 重量 与 温度 
关系 的 一 种 技术 。 记 录 的 重量 变化 与 温度 或 时 间 的 关系 曲线 
即 热 重 曲线 (TG 曲线 ) 。 由 于 物 相 变化 (如 失去 结晶 水 、 结 晶 
溶剂 ,或 热 分 解 等 ) 时 的 温度 保持 不 变 , 所 以 热 重 曲线 通常 呈 
台阶 状 ,重量 基本 不 变 的 区 自称 平台 。 利 用 这 种 特性 ,可 以 方 
便 地 区 分 样品 中 所 含水 分 是 吸附 水 (或 吸附 溶剂 ) 还 是 结晶 水 
(或 结晶 溶剂 ) ,并 根据 平台 之 间 的 失重 率 可 以 计算 出 所 含 结 
晶 水 (或 结晶 溶剂 ) 的 分 子 比 。 

通常 ,在 加 热 过 程 中 ,吸附 水 (或 吸附 溶剂 ) 的 失去 是 一 个 
渐进 过 程 ,而 结晶 水 (或 结晶 溶剂 ) 的 失去 则 发 生 在 特定 的 温 
度 或 温度 范围 (与 升温 速率 有 关 ) ,在 此 温度 由 于 失重 率 发 生 
了 突 夏 而 呈 人 台阶 状 。 

热 重 法 可 用 于 某 些 药物 的 干燥 失重 或 水 分 测定 。 当 选择 
热 重 法 作为 样品 中 的 水 分 测定 方法 时 ,应 确保 样品 中 不 含有 
其 他 挥发 性 成 分 。 

仪器 应 根据 操作 规程 ,定期 使 用 有 证 标准 物质 对 温度 (高 
纯 钢 或 锌 等 ) 天平 (一 水 草酸 钙 等 ) 进 行 校准 ,以 保证 检测 结 
果 的 准确 性 。 

二 、 差 热 分 析 与 差 示 扫 描 量 热 分 析 

在 对 供 试 品 与 热 惰性 的 参 比 物 进 行 同时 加 热 ( 或 冷却 ) 的 
条 件 下 , 当 供 试 品 发 生 某 种 物理 或 化 学 的 变化 时 ,将 使 热效应 
改变 , 供 试 品 和 参 比 物质 之 间 将 产生 温度 差 (AT)。 这 种 在 程 
序 控制 温度 下 ,测定 供 试 品 与 参 比 物 之 间 温 度 差 与 温度 (或 时 
间 ) 关 系 的 技术 称 为 差 热 分 析 (DTA) 。 而 测量 输 给 供 试 品 与 
参 比 物 热 量 差 (dQ/dT) 与 温度 (或 时 间 ) 关 系 的 技术 称 差 示 扫 
描 量 热 分析 (DSC) 。 

差 示 扫描 量 热 分 析 仪 可 分 为 功率 补偿 型 和 热流 型 。 功 率 
补偿 型 差 示 扫 描 量 热 分 析 仪 可 自动 调节 输 给 供 试 品 的 加 热 功 
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率 , 以 补偿 供 试 品 发 生变 化 时 的 热效应 ,从 而 使 供 试 品 与 参 比 
物 之 间 的 温度 始终 保持 不 变 (AT=0)。 由 于 AT 一 0, 所 以 供 
试 品 与 参 比 物 之 间 没 有 附加 的 热传导 。 热 流 型 差 示 扫描 量 热 
分 析 仪 是 在 输 给 供 试 品 与 参 比 物 相 同 的 功率 条 件 下 ,测定 供 
试 品 与 参 比 物 两 者 的 温度 差 (AT) ,通过 热流 方程 将 温度 差 
(AT) 换 算 成 热量 差 (dQ/dT)。 热 流 型 差 示 扫描 量 热 分 析 仪 
应 用 较为 广泛 。 差 示 扫 描 量 热 分 析 的 定量 测定 准确 度 通常 好 
于 差 热 分 析 。 
DTA 曲线 与 DSC 曲线 的 形状 极为 相似 , 横 坐 标 均 为 温 
度 工 ( 或 时 间 纺 ,不 同 之 处 仅 在 于 前 者 的 纵 坐 标 为 AT 而 后 者 
为 dQ/dT。 在 两 者 的 曲线 上 , 随 样品 不 同 而 显示 不 同 的 吸 热 
峰 或 放 热 峰 。 
在 差 热 分 析 或 差 示 扫描 量 热 分 析 中 ,可 使 用 o- 氧 化 铝 作 
为 惰性 参 比 物 ,通常 可 以 采用 e- 氧 化 铝 空 寺 塌 或 其 他 惰性 空 
夫 坊 作为 参 比 物 应 用 。 
仪器 应 根据 操作 规程 ,定期 使 用 有 证 标准 物质 对 温度 (高 
纯 钢 或 锌 等 ;进行 校准 ,以 保证 检测 结果 的 准确 性 。 
差 热 分 析 与 差 示 扫描 量 热 分 析 可 用 于 下 列 数据 的 
测量 。 
1. 转换 温度 
DTA 或 DSC 两 种 实验 方法 均 客观 地 记录 了 物质 状态 发 
生变 化 时 的 温度 。 例 如 熔融 曲线 可 显示 熔融 发 生 时 的 温度 
(onset 值 ) 和 峰值 温度 (peak 值 )。 但 这 两 种 温度 值 与 熔点 值 
可 能 并 不 一 致 (由 于 升温 速率 等 影响 ) 。 
2. 转换 热 始 
吸 热 或 放 热 峰 的 峰 面 积 正比 于 相应 的 热 烩 变化 , 即 : 
M.AH=KkK.A 
式 中 M 为 物质 的 质量 ，; 
A 为 单位 质量 物质 的 转换 热 烩 ; 
A 为 实测 的 峰 面 积 ; 
KK 为 仪器 常数 。 
先 用 已 知 A 值 的 标准 物质 测定 仪器 常数 KK 后 , 即 可 方 
便 地 利用 上 式 由 实验 求 取 样品 的 转换 热 烩 。 
当 不 同样 品 的 化 学 成 分 相同 ,而 差 热 分 析 或 差 示 扫描 量 
热 分 析 获 得 的 测量 转换 温度 值 或 转换 热 炊 值 发 生变 化 时 , 表 
明 不 同样 品 的 晶 型 固体 物质 状态 存在 差异 。 
3. 纯度 
理论 上 ,化 学 固体 纯 物 质 均 具有 一 定 的 熔点 (To ) 或 无 限 
罕 的 熔 距 ,并 吸收 一 定 的 热量 (熔融 热 烩 AH)。 任 何 熔 距 的 
展 宽 或 熔点 下 降 都 意味 着 物质 化 学 纯度 的 下 降 。 杂 质 所 引起 
的 熔点 下 降 可 由 范 特 霍 夫 方 程 表示 。 


2 
Rl (1) 
f 


式 中 了 为 热力 学 温度 ,K; 
X; 为 杂质 的 浓度 (摩尔 分 数 ); 
AH 为 纯 物 质 的 摩尔 熔融 热 烩 ; 
R 为 气体 常数 ; 
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上 为 熔融 时 杂质 在 固 相 与 液 相 中 的 分 配 系数 。 
假定 熔融 时 无 固溶体 形成 , 即 & 一 0, 此 时 可 对 式 (1) 积 
分 ,得 : 


一 (To pa Ts )AH: 
X; 一 RT (2) 


式 中 TT 为 纯 物 质 的 熔点 ,K; 
Ta 为 供 试 品 的 实测 熔点 ,天 。 

由 实验 测 得 AH、Ts 和 Tu 后 ,代入 式 (2) 即 可 求 得 供 试 
品 中 杂质 的 含量 。 

无 定型 态 固 体 物质 (或 非 晶 态 物质 ) 可 能 没有 明确 的 熔点 
《Ts ) 或 呈现 宽 熔 距 现象 ,其 熔 距 宽度 与 物质 的 化 学 纯度 或 晶 型 
纯度 无 关 。 无 定型 固体 物质 状态 亦 不 符合 范 特 霍 夫 方 程 规律 。 

三 、 热 载 台 显微镜 

热 载 台 显微镜 可 观测 供 试 品 的 物 相 变化 过 程 , 通 过 光学 
显微镜 或 偏光 显微镜 直接 观测 并 记录 程序 温度 控制 下 供 试 品 
变化 情况 。 

热 载 台 显 微 镜 的 观察 结果 可 对 热 重 分 析 、 差 热 分 析 、 差 示 
扫描 量 热 分 析 给 予 更 直观 的 物 相 变化 信息 。 热 载 台 显微镜 的 
温度 控制 部 分 需要 校准 。 

四 、 测 定 法 

热 重 分 析 、 差 热 分 析 、 差 示 扫 找 量 热 分 析 、 热 载 台 显微镜 
分 析 的 测定 方法 ,应 按 各 仪器 说 明 书 操作 。 为 了 尽 可 能 得 到 
客观 、 准 确 、 能 够 重 现 的 热 分 析 曲 线 或 相 变 规律 ,首先 应 在 室 
温 至 比分 解 温度 (或 熔点 ) 高 10~20'C 的 宽 范围 内 做 快速 升温 
或 降温 速率 (每 分 钟 10~20'C ) 的 预 试验 ,然后 在 较 罕 的 温度 
范围 内 ,以 较 低 的 升温 或 降温 速率 (必要 时 可 降 至 每 分 钟 
1'C ) 进 行 精密 的 重复 试验 ,以 获得 准确 的 热 分 析 结 果 。 

热 分 析 报 告 应 附 测定 条 件 ,包括 仪器 型 号 温度 的 校正 
值 、 供 试 品 的 取 用 量 和 制备 方法 、 环 境 气体 ,温度 变化 的 方向 
和 速率 ,以 及 仪器 的 灵敏 度 等 。 

需要 指出 的 是 ,利用 范 特 起 夫 方程 测定 纯度 时 ,是 建立 在 
杂质 不 形成 固溶体 的 假设 之 上 的 ,所 以 本 法 的 应 用 具有 一 定 
的 局 限 性 ,特别 是 当 供 试 品 为 混 晶 物质 ( 即 不同 晶 型 的 混合 物 
熔点 值 无 差异 ) 或 熔融 时 分 解 的 物质 , 则 难以 准确 地 测定 其 化 
学 或 晶 型 纯度 .mi[ 修 订 ] 


附录 区 E 粒度 和 粒度 分 布 测定 法 


本 法 用 于 测定 原料 药 和 药物 制剂 的 粒子 大 小 或 粒度 分 
布 。 其 中 第 一 法 、 第 二 法 用 于 测定 药物 制剂 的 粒子 大 小 或 限 
度 , 第 三 法 用 于 测定 原料 药 或 药物 制剂 的 粒度 分 布 。 

第 一 法 (显微镜 法 ) 

本 法 中 的 粒度 , 系 以 显微镜 下 观察 到 的 长 度 表示 。 

目镜 测 微 尺 的 标定 " 照 显 微 鉴别 法 《中 国药 典 )2010 年 版 
一 部 附录 了 C 〇 标定 .csi] 

测定 法 ” 取 供 试 品 , 用 力 扬 匀 , 黏度 较 大 者 可 按 各 品种 项 
下 的 规定 加 适量 甘油 溶液 (1 一 2) 稀 释 , 照 该 剂型 或 各 品种 项 
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附录 以 EE 粒度 和 粒度 分 布 测定 法 


下 的 规定 , 量 歌 供 试 品 , 置 载 玻 片 上 , 覆 以 盖 玻 片 , 轻 压 使 颗粒 
分 布 均 匀 ,注意 防止 气泡 混 人 , 半 固 体 可 直接 涂 在 载 焉 片 
上 ,立即 在 50 一 100 倍 显微镜 下 检视 盖 玻 片 全 部 视野 ,应 无 
凝聚 现象 ,并 不 得 检 出 该 剂型 或 各 品种 项 下 规定 的 50pm 
及 以 上 的 粒子 。 再 在 200 一 500 倍 的 显微镜 下 检视 该 剂型 
或 各 品种 项 下 规定 的 视野 内 的 总 粒 数 及 规定 大 小 的 粒 数 ， 
并 计算 其 所 占 比 例 (%)。 

第 二 法 (入 分 法 ) 

得 分 法 一 般 分 为 手动 筛 分 法 .机 械 筛 分 法 与 空气 喷射 得 
分 法 。 手 动 得 分 法 和 机 械 筛 分 法 适用 于 测定 大 部 分 粒 径 大 于 
75pm 的 样品 。 对 于 粒 径 小 于 75pm 的 样品 , 则 应 采用 空气 喷 
射 第 分 法 或 其 他 适宜 的 方法 。 

机 械 筛 分 法 系 采 用 机 械 方法 或 电磁 方法 ,产生 垂直 振动 、 
水 平 圆 周 运动 ,拍打 ,拍打 与 水 平 圆周 运动 相 结合 等 振动 方 
式 。 空 气 喷射 筛 分 法 则 采用 流动 的 空气 流 带动 颗粒 运动 。 

筛 分 试验 时 需 注意 环境 湿度 ,防止 样品 吸水 或 失 水 。 对 
易 产 生 静 电 的 样品 ,可 加 入 0.5% 胶 质 二 氧化 硅 和 (或 ) 氧 化 
铝 等 抗 静电 剂 ,以 减 小 静电 作用 产生 的 影响 。 

1, 手动 筛 分 法 

(1) 单 第 分 法 ” 称 取 各 品种 项 下 规定 的 供 试 品 , 置 规定 号 
的 药 筛 中 (得 下 配 有 密 合 的 接收 容器 ) ,得 上 加 盖 。 按 水 平方 
向 旋转 振 摇 至 少 3 分 钟 , 并 不 时 在 垂直 方向 轻 印 筛 。 取 筛 下 
的 颗粒 及 粉末 , 称 定 重量 ,计算 其 所 占 比例 (%)。 

(2) 双 得 分 法 ” 取 单 剂量 包装 的 5 袋 ( 瓶 ) 或 多 剂量 包装 
的 1 和 袋 ( 瓶 ), 称 定 重 量 , 置 该 剂型 或 品种 项 下 规定 的 上 层 ( 孔 
径 大 的 )? 药 得 中 (下 层 的 得 下 配 有 密 合 的 接收 容器 ) ,保持 水 平 
状态 过 得 ,左右 往返 , 边 筛 动 边 拍打 3 分 钟 。 取 不 能 通过 大 和 孔 
径 第 和 能 通过 小 孔径 得 的 颗粒 及 粉末 , 称 定 重 量 ,计算 其 所 占 
比例 (%)。 

2. 机 械 筛 分 法 

除 另 有 规定 外 , 取 直 径 为 200mm 规定 号 的 药 得 和 接收 容 
器 , 称 定 重量 ,根据 供 试 品 的 容积 密度 , 称 取 供 试 品 25 一 100g， 
置 最 上 层 ( 孔 径 最 大 的 )? 药 筛 中 (最 下 层 的 筛 下 配 有 密 合 的 接收 
容器 ) , 科 上 加 盖 。 设 定 振动 方式 和 振动 频率 ,振动 5 分 钟 。 取 
各 药 得 与 接收 容器 , 称 定 重量 ,根据 得 分 前 后 的 重量 差异 计算 
各 药 第 上 和 接收 容器 内 颗粒 及 粉末 所 占 比例 (%)。 重 复 上 述 
操作 直至 连续 两 次 筛 分 后 ,各 药 第 上 遗留 颗粒 及 粉末 重量 的 差 
异 不 超过 前 次 遗留 颗粒 及 粉末 重量 的 5% 或 两 次 重量 的 差 值 不 
大 于 0. 1g; 若 某 一 药 第 上 遗留 颗粒 及 粉 未 的 重量 小 于 供 试 品 取 
样 量 的 5%, 则 该 药 筛 连续 两 次 的 重量 差异 应 不 超过 20% 。 

3. 空气 旱 射 篇 分 法 

每 次 筛 分 时 仅 使 用 一 个 药 第 。 如 需 测 定 颗 粒 大 小 分 布 ， 
应 从 孔径 最 小 的 药 得 开始 顺序 进行 。 除 另 有 规定 外 , 取 直 径 
为 200mm 规定 号 的 药 筛 , 称 定 重量 ,根据 供 试 品 的 容积 密度 ， 
称 取 供 试 品 25 一 100g, 置 药 筛 中 , 利 上 加 盖 。 设 定 压 力 ,喷射 
5 分 钟 。 取 药 筛 , 称 定 重 量 ,根据 筛 分 前 后 的 重量 差异 计算 药 
筋 上 颗粒 及 粉 示 所 占 比例 (%) 。 重 复 上 述 操作 直至 连续 两 次 


得 分 后 , 药 盘 上 遗留 颗粒 及 粉末 重量 的 差异 不 超过 前 次 遗留 
颗粒 及 粉末 重量 的 5% 或 两 次 重量 的 差 值 不 大 于 0. 1g; 若 药 
筛 上 遗留 的 颗粒 及 粉末 重量 小 于 供 试 品 取 样 量 的 5%, 则 连 
续 两 次 的 重量 差异 应 不 超过 20%。 

第 三 法 ( 光 散 射 法 ) 

单 色 光束 照射 到 颗粒 供 试 品 后 即 发 生 散 射 现象 。 由 于 散 
射 光 的 能 量 分 布 与 颗粒 的 大 小 有 关 , 通 过 测量 散射 光 的 能 量 
分 布 ( 散 射 角 ) ,依据 米 氏 散射 理论 和 弗 朗 夫 夫 近似 理论 , 即 可 
计算 出 颗粒 的 粒度 分 布 。 本 法 的 测量 范围 可 达 0.02 ~ 
3500km。 所 用 仪器 为 激光 散射 粒度 分 布 仪 。 

1. 对 仪器 的 一 般 要 求 

散射 仪 光源 发 出 的 激光 强度 应 稳定 ,并 且 能 够 自动 扣 
除 电 子 背 景 和 光学 背景 等 的 干扰 。 

采用 粒 径 分 布 特征 值 [d(0.1)、d(0.5)、d(0.9)J 已 知 的 
“标准 粒子 ”对 仪器 进行 评价 。 通 常用 相对 标准 偏差 (RSD) 表 
征 “ 标 准 粒子 ”的 粒 径 分 布 范围 , 当 RSD 小 于 50% (最 大 粒 径 
与 最 小 粒 径 的 比率 约 为 10 : 1) 时 ,平行 测定 5 次 “标准 粒 
子 ” 的 4(0. 5) 均 值 与 其 特征 值 的 偏差 应 小 于 3% ,平行 测定 的 
RSD 不 得 过 3%; “标准 粒子 ”的 d(0. 1) 和 4d(0.9) 均 值 与 其 特 
征 值 的 偏差 均 应 小 于 5% ,平行 测定 的 RSD 均 不 得 过 5%; 对 
粒 径 小 于 10pm 的 “标准 粒子 ”, 测 定 的 4(0. 5) 均 值 与 其 特征 
值 的 偏差 应 小 于 6% ,平行 测定 的 RSD 不 得 过 6% ;4(0.1) 和 
qd(0.9) 的 均值 与 其 特征 值 的 偏差 均 应 小 于 10% ,平行 测定 的 
RSD 均 不 得 过 10%。 

2. 测定 法 

根据 供 试 品 的 性 状 和 溶解 性 能 ,选择 湿 法 测定 或 干 法 测定 ; 
湿 法 测定 用 于 测定 混 悬 供 试 品 或 不 深 于 分 散 介质 的 供 试 品 , 干 法 
测定 用 于 测定 水 溶性 或 无 合适 分 散 介质 的 固态 供 试 品 。 

湿 法 测定 ” 湿 法 测定 的 检测 下 限 通常 为 20nm。 

根据 供 试 品 的 特性 ,选择 适宜 的 分 散 方法 使 供 试 品 分 散 
成 稳定 的 混 乃 液 ;通常 可 采用 物理 分 散 的 方法 如 超声 ,搅拌 
等 ,通过 调节 超声 功率 和 搅拌 速度 ,必要 时 可 加 入 适量 的 化 学 
分 散剂 或 表面 活性 剂 ,使 分 散 体系 成 稳定 状态 ,以 保证 供 试 品 
能 够 均匀 稳定 地 通过 检测 窗口 ,得 到 准确 的 测定 结果 。 

只 有 当 分 散 体系 的 双 电 层 电 位 (5 电位) 处 于 一 定 范围 
内 ,体系 才 处 于 稳定 状态 ,因此 ,在 制备 供 试 品 的 分 散 体系 时 ， 
应 注意 测量 体系 < 电位 ,以 保证 分 散 体系 的 重 现 性 。 

湿 法 测量 所 需要 的 供 试 品 量 通常 应 达到 检测 器 遮光 度 范 
围 的 8%% 一 20%%; 最 先进 的 激光 粒度 仪 对 遮光 度 的 下 限 要 求 
可 低 至 0.2%。 

干 法 测定 “于 法 测定 的 检测 下 限 通常 为 200nm。 

通常 采用 密闭 测量 法 ,以 减少 供 试 品 吸 潮 。 选 用 的 于 法 
进 样 器 及 样品 池 需 克服 伪 流 效应 ,根据 供 试 品 分 散 的 难 易 , 调 
节 分 散 器 的 气流 压力 ,使 不 同 大 小 的 粒子 以 同样 的 速度 均匀 
稳定 地 通过 检测 窗口 ,以 得 到 准确 的 测定 结果 。 

对 于 化 学 原料 药 ,应 采用 喷射 式 分 散 器 。 在 样品 盘 中 先 
加 入 适量 的 金属 小 球 , 再 加 入 供 试 品 ,调节 振动 进 样 速 度 、 分 

。389 ， 
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附录 XC 溶出 度 测 定 法 
散 气压 (通常 为 0 一 0.4MPa) 和 样品 出 口 的 狭 锋 宽度 ,以 控制 
供 试 品 的 分 散 程 度 和 通过 检测 器 的 供 试 品 量 。 

干 法 测量 所 需要 的 供 试 品 量 通 常 应 达到 检测 器 让 光度 范 
围 的 0.5%~5%。 

【附注 】 

(1) 仪 器 光学 参数 的 设置 与 供 试 品 的 粒度 分 布 有 关 。 粒 
径 大 于 10pm 的 微粒 ,对 系统 折光 率 和 吸光 度 的 影响 较 小 ; 粒 
径 小 于 10pm 的 微粒 ,对 系统 折光 率 和 吸光 度 的 影响 较 大 。 
在 对 不 同 原料 和 制剂 的 粒度 进行 分 析 时 ,目前 还 没有 成 熟 的 
理论 用 于 指导 对 仪器 光学 参数 的 设置 ,应 由 实验 比较 决定 ,并 
采用 标准 粒子 对 仪器 进行 校准 。 

(2) 对 有 色 物 质 、 乳 化 液 和 粒 径 小 于 10pm 的 物质 进行 粒 
度 分布 测 量 时 ,为 了 减少 测量 误差 ,应 使 用 米 氏 理论 计算 结 
果 , 避 免 使 用 以 弗 朗 霍 夫 近 似 理论 为 基础 的 计算 公式 。 

(3) 对 粒 径 分 布 范围 较 宽 的 供 试 品 进行 测定 时 ,不宜 采用 
分 段 测量 的 方法 ,而 应 使 用 涵盖 整个 测量 范围 的 单一 量程 检 
测 器 ,以 减少 测量 误差 。 


附录 X C 溶出 度 测定 法 


溶出 度 系 指 活性 药物 从 片 剂 .胶囊 剂 或 颗粒 剂 等 制剂 在 
规定 条 件 下 溶出 的 速率 和 程度 。 凡 检查 溶出 度 的 制剂 ,不 再 
进行 月 解 时 限 的 检查 。 

第 一 法 ( 篮 法 ) 

仪器 装置 

(1) 转 篮 ” 分 篮 体 与 篮 轴 两 部 分 , 均 为 不 锈 钢 或 其 他 惰性 
材料 (所 用 材料 不 应 有 了 吸附 作用 或 干扰 试验 中 供 试 品 活性 药 
物 成 分 的 测定 ) 制 成 ,其 形状 尺寸 如 图 1 所 示 。 篮 体 A 由 方 
孔 第 网 ( 丝 径 为 0.28mm 士 0.03mm, 网 孔 为 0.40mm 士 
0. 04mm) 制 成 , 呈 圆 柱 形 , 转 篮 内 径 为 20.2mm 士 1.0mm, 上 
下 两 端 都 有 封 边 。 篮 轴 B 的 直径 为 9.75mm 士 0.35mm, 轴 的 
末端 连 一 圆 盘 ,作为 转 篮 的 盖 ; 盖 上 有 一 通气 孔 ( 孔 径 为 
2. 0mm 士 0. 5mm) ; 盖 边 系 两 层 ,上 层 直径 与 转 篮 外 径 相 同 ,下 
层 直径 与 转 篮 内 径 相同 ; 盖 上 的 3 个 弹 答 片 与 中 心 呈 120 角 。 

(2) 溶 出 杯 ” 由 硬 质 玻璃 或 其 他 惰性 材料 制 成 的 透明 或 
棕色 的 、 底 部 为 半球 形 的 1000ml 杯 状 容 器 ,内 径 为 102mm 士 
4mm, 高 为 185mm 士 25mm; 溶 出 杯 配 有 适宜 的 盖子 ,防止 在 
试验 过 程 中 溶出 介质 的 蒸发 ; 盖 上 有 适当 的 孔 ,中 心 孔 为 链 轴 
的 位 置 , 其 他 孔 供 取样 或 测量 温度 用 。 溶 出 杯 置 恒温 水 浴 中 
或 其 他 适当 的 加 热 装置 。 

(3) 篮 轴 与 电动 机 相连 ,由 速度 调节 装置 控制 电动 机 的 转 
速 , 使 篮 轴 的 转速 在 各 品种 项 下 规定 转速 的 土 4%% 范 围 之 内 。 
运转 时 整套 装置 应 保持 平稳 , 均 不 能 产生 明显 的 晃动 或 振动 
(包括 装置 所 处 的 环境 ) 。 转 篮 旋转 时 , 篮 轴 与 溶出 杯 的 垂直 
轴 在 任 一 点 的 偏离 均 不 得 大 于 2mm, 转 篮 下 缘 的 摆动 幅度 不 
得 偏离 轴 心 1. 0mm。 

(4) 仪 器 一 般配 有 6 套 以 上 测定 装置 。 

* 390 。 
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测定 法 ”测定 前 ,应 对 仪器 装置 进行 必要 的 调试 ,使 转 篮 
底部 距 溶 出 杯 的 内 底部 25mm 士 2mm。 分 别 量 取 经 脱 气 处 理 
的 溶出 介质 , 置 各 溶出 杯 内 ,实际 量 取 的 体积 与 规定 体积 的 仿 
差 应 不 超过 士 1%, 待 溶出 介质 温度 恒定 在 37 士 0.5C 后 , 取 
供 试 品 6 片 ( 粒 \ 伐 ), 分 别 投 入 6 个 干燥 的 转 篮 内 ,将 转 篮 降 人 
溶出 杯 中 ,注意 供 试 品 表 面 上 不 要 有 气泡 , 按 各 品种 项 下 规定 
的 转速 启动 仪器 ,计时 ;至 规定 的 取样 时 间 ( 实 际 取样 时 间 与 规 
定时 间 的 差异 不 得 过 十 2%) ,吸取 溶出 液 适 量 ( 取 样 位 置 应 在 
转 篮 顶端 至 液 面 的 中 点 , 距 溶 出 杯 内 壁 不 小 于 10mm 处 ; 须 多 
次 取样 时 ,所 量 取 溶 出 介质 的 体积 之 和 应 在 溶出 介质 的 1% 之 
内 ,如 超过 总 体积 的 1% 时 ,应 及 时 补充 相同 体积 的 温度 为 
37C 士 0.5 皆 的 溶出 介质 ,或 在 计算 时 加 以 校正 ,立即 用 适当 的 
微 孔 滤 膜 滤 过 , 自 取 样 至 滤 过 应 在 30 秒 钟 内 完成 。 取 澄清 滤液 ， 
照 该 品种 项 下 规定 的 方法 测定 ,计算 每 片 ( 粒 、 伐 ) 的 溶出 量 。 

结果 判定 ”符合 下 述 条 件 之 一 者 ,可 判 为 符合 规定 : 

(1)6 片 ( 粒 、 袋 ) 中 ,每 片 ( 粒 、 袋 ) 的 溶出 量 按 标示 量 计 
算 , 均 不 低 于 规定 限度 CQ) ; 

(2)6 片 ( 粒 , 袋 ) 中 ,如 有 1~2 片 ( 粒 、 黎 ) 低 于 Q, 但 不 低 
于 Q 一 10%, 且 其 平均 溶出 量 不 低 于 Q; 

(3)6 片 ( 粒 , 伐 ) 中 ,有 1~2 片 ( 粒 、 袋 ) 低 于 Q, 其 中 仅 有 
1 片 ( 粒 、 袋 ) 低 于 Q 一 10%, 但 不 低 于 Q 一 20%, 且 其 平均 溶出 
量 不 低 于 Q 时 ,应 另 取 6 片 ( 粒 , 伐 ) 复 试 ; 初 . 复 试 的 12 片 
( 粒 、 袋 ) 中 有 1~3 片 ( 粒 、 袋 ) 低 于 Q, 其 中 仅 有 1 片 ( 粒 、 找 ) 
低 于 Q 一 10%, 但 不 低 于 Q 一 20%, 且 其 平均 溶出 量 不 低 于 Q。 

以 上 结果 判断 中 所 示 的 10% .20%% 是 指 相 对 于 标示 量 的 
百分率 (%%) 。 

第 二 法 ( 浆 法 ) 

仪器 装置 ” 除 将 转 篮 换 成 搅拌 桨 外 ,其 他 装置 和 要 求 与 
第 一 法 相同 。 搅 拌 桨 的 下 端 及 桨 叶 部 分 可 使 用 涂 有 适当 的 情 
性 材料 (如 聚 四 氟 乙 烯 ) ,其 形状 尺寸 如 图 2 所 示 。 桨 杆 旋转 
时 , 奖 轴 与 溶出 杯 的 垂直 轴 在 任 一 点 的 偏差 均 不 得 大 于 
2mm; 搅 拌 桨 旋转 时 A、B 两 点 的 摆动 幅度 不 得 超过 0. 5mm。 
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图 1 转 篮 结构 图 2 搅拌 奖 结构 
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测定 法 ”测定 前 ,应 对 仪器 装置 进行 必要 的 调试 ,使 桨 叶 
底部 距 溶出 杯 的 内 底部 25mm 士 2mm。 分 别 量 取经 脱 气 处 理 
的 溶出 介质 , 置 各 溶出 杯 内 ,实际 量 取 的 体积 与 规定 体积 的 偏 
差 应 不 超过 士 1% , 待 溶出 介质 温度 便 定 在 37 心 十 0.5 必 后 ， 
取 供 试 品 6 片 ( 袋 、. 粒 ) ,分 别 投入 6 个 溶出 杯 内 ( 当 品 种 项 下 
规定 需要 使 用 沉降 篮 或 其 他 沉降 装置 时 ,可 将 片 剂 或 胶囊 剂 
先 装 人 规定 的 沉降 篮 内 。 沉 降 篮 的 形状 尺寸 如 图 3 所 示 ), 注 
意 供 试 品 表面 上 不 要 有 和 气泡, 按 各 品种 项 下 规定 的 转速 启动 
仪器 ,计时 ;至 规定 的 取样 时 间 ( 实 际 取 样 时 间 与 规定 时 间 的 
差异 不 得 过 士 2%) ,吸取 溶出 液 适量 (取样 位 置 应 在 桨 叶 顶 端 
至 液 面 的 中 点 , 距 溶 出 杯 内 壁 不 小 于 10mm 处 ; 须 多 次 取样 
时 ,操作 同 第 一 法 ) ,立即 用 适当 的 微 孔 滤 膜 滤 过 , 自 取样 至 滤 
过 应 在 30 秒 钟 内 完成 。 取 澄清 滤液 , 照 各 品种 项 下 规定 的 方 
法 测定 ,计算 每 片 ( 袋 、 粒 ) 的 溶出 量 。 
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图 3 沉降 篮 结构 


结果 判定 ” 同 第 一 法 。 

第 三 法 (小 杯 法 ) 

仪器 装置 ”如 图 4。 

(1) 搅 拌 桨 形状 尺寸 如 图 5 所 示 。 桨 杆 上 部 直径 为 
9.75mm 士 0.35mm, 奖 杆 下 部 直径 为 6. 0mm 士 0. 2mm; 桨 
杆 旋 转 时 , 桨 轴 与 溶出 杯 的 垂直 轴 在 任 一 点 的 偏差 均 不 得 
大 于 2mm; 搅 拌 桨 旋转 时 ,A、B 两 点 的 摆动 幅度 不 得 超过 


0. 5mm,。 
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图 4 小 杯 法 仪器 装置 


图 5 ”小 杯 法 搅拌 桨 结构 


(2) 溶 出 杯 ” 由 硬 质 玻璃 或 其 他 惰性 材料 制 成 的 透明 或 
棕色 的 、 底 部 为 半球 形 的 250ml 杯 状 容 器 ,内 径 为 62mm 士 
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3mm, 高 为 126mm 士 6mm, 其 他 要 求 同 第 一 法 仪器 装置 (2) 。 

(3) 桨 杆 与 电动 机 相连 ,转速 应 在 各 品种 项 下 规定 转速 的 
土 4% 范 围 内 。 其 他 要 求 同 第 二 法 。 

测定 法 ”测定 前 ,应 对 仪器 装置 进行 必要 的 调试 ,使 桨 叶 
底部 距 溶 出 杯 的 内 底部 15mm 士 2mm。 分 别 量 取 经 脱 气 处 理 
的 溶出 介质 , 置 各 溶出 杯 内 ,实际 量 取 的 体积 与 规定 体积 的 偏 
差 应 不 超过 士 1%%( 当 品种 项 下 规定 需要 使 用 沉降 装置 时 ,可 
将 片 剂 或 胶 赛 剂 先 装 人 规定 的 沉降 装置 内 ) 。 以 下 操作 同 第 
二 法 。 取 样 位 置 应 在 桨 叶 顶 端 至 液 面 的 中 点 , 距 溶 出 杯 内 壁 
不 小 于 6mm 处 。 

结果 判定 ” 同 第 一 法 。 

于 以 上 三 种 测定 法 中 , 当 采 用 原 位 光纤 实时 测定 法 测定 
时 , 赋 形 剂 的 干扰 应 可 以 忽略 ,或 可 以 通过 设 定 参 比 波长 等 方 
法 消除 ;该 方法 特别 适用 于 溶出 曲线 的 测定 .mcsirl 

【溶出 条 件 和 注意 事项 】 

(1) 溶 出 度 仪 的 适用 性 及 性 能 确认 试验 ” 除 仪器 的 各 项 
机 械 性 能 应 符合 上 述 规定 外 ,还 应 用 溶出 度 标准 片 对 仪器 进 
行 性 能 确认 试验 ,按照 标准 片 的 说 明 书 操作 ,试验 结果 应 符合 
标准 片 的 规定 。 

(2) 溶 出 介质 ”应 使 用 各 品种 项 下 规定 的 溶出 介质 ,并 应 
新 鲜 制 备 和 经 脱 气 处 理 (溶解 的 气体 在 试验 过 程 中 可 能 形成 
气泡 ,从 而 影响 试验 结果 ,因此 溶解 的 气体 应 在 试验 之 前 除 
去 。 可 采用 下 列 方法 进行 脱 气 处 理 : 取 溶出 介质 ,在 缓慢 搅拌 
下 加 热 至 约 41'C ,并 在 真空 条 件 下 不 断 搅拌 5 分 钟 以 上 ;或 
采用 煮沸 .超声 . 抽 滤 等 其 他 有 效 的 除 气 方法 ); 如 果 溶 出 介质 
为 缓冲 液 , 当 需 要 调节 pH 值 时 ,一 般 调节 pH 值 至 规定 pH 
值 士 0.05 之 内 。 

(3) 如 胶囊 壳 对 分 析 有 干扰 ,应 取 不 少 于 6 粒 胶囊 , 尽 可 
能 完全 地 除 尽 内 容 物 , 置 同一 溶出 杯 内 , 按 该 品种 项 下 规定 的 
分 析 方 法 测定 每 个 空 胶囊 的 空白 值 , 作 必要 的 校正 。 如 校正 
值 大 于 标示 量 的 25 %% ,试验 无 效 。 如 校正 值 不 大 于 标示 量 的 
2%% ,可 忽略 不 计 。 

附录 XX N 抑 菌 剂 效力 检查 法 指导 原则 

抑 菌 剂 效力 检查 法 系 用 于 测定 灭 菌 、 非 灭 菌 制剂 中 抑 菌 
剂 的 活性 ,以 评价 最 终 产品 的 抑 菌 效力 ,同时 也 可 用 于 指导 生 
产 企业 在 研发 阶段 制剂 中 抑 菌 剂 浓度 的 确定 。 

如 果 药 物 本 身 不 具有 充分 的 抗菌 活性 ,那么 应 根据 制剂 
特性 (如 水 溶液 制剂 ?添加 适宜 的 抑 菌 剂 , 以 防止 制剂 在 正常 
贮藏 和 使 用 过 程 中 可 能 发 生 的 微生物 污染 和 繁殖 使 药物 发 生 
变质 而 对 使 用 者 造成 危害 ,尤其 是 多 剂量 包装 的 制剂 。 

在 药品 生产 过 程 中 , 抑 菌 剂 不 能 用 于 替代 药品 生产 的 
GMP 管理 ,不 能 作为 非 灭 菌 制剂 降低 微生物 污染 的 唯一 途径 ， 
也 不 能 作为 控制 多 剂量 包装 制剂 灭 菌 前 的 生物 负载 的 手段 。 

所 有 抑 菌 剂 都 具有 一 定 的 毒性 ,制剂 中 抑 菌 剂 的 量 应 为 
最 低 有 效 量 。 同 时 ,为 保证 用 药 安 全 ,最 终 包 装 容器 中 的 抑 茵 
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剂 有 效 浓度 应 低 于 对 人 体 有 害 的 浓度 。 

在 制剂 通则 中 要 求 具有 抗菌 活性 的 制剂 ,不 管 是 添加 的 
抑 菌 剂 ,还 是 药物 本 身 具 有 抗菌 活性 ,在 药物 研发 阶段 , 均 应 
确认 其 抗菌 效力 。 抑 菌 剂 的 抗菌 效力 在 贮存 过 程 中 有 可 能 因 
药物 的 成 分 或 包装 容器 等 因素 影响 而 提高 或 降低 ,因此 ,应 验 
证 最 终 容 器 中 的 抑 菌 剂 效力 在 效 期 内 不 因 贮 藏 条 件 而 降低 。 

本 试验 方法 和 抑 菌 剂 抑 菌 效力 判断 标准 用 于 包装 未 启 开 
的 成 品 制 剂 。 


产品 分 类 
进行 本 试验 的 药品 分 为 四 类 ( 表 1) ,以 便 标 准 的 制定 和 


表 1 产品 分 类 
类 别 药品 
pe 注射 剂 . 其 他 非 肠 道 制剂 ,包括 乳剂 . 耳 用 制剂 、 无 苗 
舞 用 制剂 及 眼 用 制剂 
2 类 局 部 给 药 制剂 , 非 灭 菌 舞 用 制剂 及 用 于 黏膜 的 乳剂 
3 类 口服 非 固体 制剂 ( 非 抗 酸 制 剂 ) 
4 类 非 固体 抗 酸 制 齐 


培 养 基 
培养 基 的 制备 
1. 胰 酷 肪 大 豆 肉 汤 培 养 基 (TSBj 
酷 蛋 白 肪 17.0g ”磷酸 二 氧 钾 2.5g 
大 豆 木 瓜 蛋 白 酶 消化 物 ”3.0g 氯 化 钠 5.0g 
葡萄 糖 2.5g 水 1000ml 


除 葡 萄 糖 外 , 取 上 述 成 分 混合 , 微 温 溶解 , 调 pH 值 约 
7.0, 者 沸 , 加 入 葡萄 糖 溶解 后 , 播 匀 , 滤 清 ,调节 pH 值 使 灭 菌 
后 为 7.3 土 0.2, 分 装 , 灭 菌 。 

2. 胰 酷 肪 大 豆 琼 脂 培养 基 (TSA) 


号 胰 酷 腑 15.0g ” 氮 化 钠 5. 0g 
大 豆 木 瓜 蛋 白 酶 水 解 物 5.0g 琼脂 15.0g 
纯化 水 1000ml 


除了 琼脂 外 , 取 上 述 成 分 ,混合 , 微 温 溶解 ,调节 pH 值 使 灭 
菌 后 在 25 人 的 pH 值 为 7.3 土 0.2, 加 入 琼脂 ,加 热 溶 化 后 , 摇 
名 ,分 装 , 灭 菌 .mcirl 

3. 沙 氏 葡 萄 糖 液 体 培养 基 、 沙 氏 葡 萄 糖 琼 脂 培 养 基 

照 微 生物 限度 检查 法 (附录 X JJ 制备 。 

培养 基 的 适用 性 检查 

抑 菌 剂 效力 测定 用 培养 基 应 进行 培养 基 的 适用 性 检查 ， 
包括 成 品 培养 基 .由 脱水 培养 基 或 按 处 方 配制 的 培养 基 均 应 
检查 。 : 
菌 种 ”试验 所 用 的 菌株 传代 次 数 不 得 超过 5 代 ( 从 菌 种 
保藏 中 心 获得 的 冷冻 干燥 菌 种 为 第 0 代 ) ,并 采用 适宜 的 菌 种 
保藏 技术 进行 保存 ,以 保证 试验 菌株 的 生物 学 特性 。 

铜绿 假 单 胞 菌 C(Psewdomonas aeruginosa)CCMCCCB)10 104) 

。392 。 


大 肠 埃 希 菌 (Escherichia coli) [CMCC(B) 44 102 

金黄 色 葡 萄 球菌 (Staphylococcus aureus) [CMCC(B) 26 003] 

白色 念珠 菌 (Candida albicans) [CMCC(F) 98 001) 

黑 曲 考 (Aspergillus niger) [CMCC(F) 98 003] 

菌 液 制备 ”接种 大 肠 埃 希 菌 ,金黄 色 葡 萄 球菌 .铜绿 假 单 
胞 菌 的 新 鲜 培 养 物 至 胰 酪 肛 大 豆 肉 汤 培 养 基 中 ,30~35'C 培 
养 18 一 24 小 时 ;接种 白色 念珠 菌 的 新 鲜 培养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 
液体 培养 基 中 ,20 一 25 它 培养 24 一 48 小 时 。 上 述 培 养 物 用 
0. 9%% 无 菌 氯 化 钠 溶液 制 成 每 lml 含 菌 数 为 50 一 100cfu 的 菌 
悬 液 。 接 种 黑 曲霉 的 新 鲜 培 养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 斜 面 培养 
基 中 ,20 一 25 人 培养 5~7 天 ,加 入 3 一 5ml 含 0.05% (ml/ml) 
聚 山梨 酯 80 的 0. 9% 无 菌 氮 化 钠 溶液 ,将 孢子 洗 脱 。 然 后 ， 
采用 适宜 方法 吸出 孢子 悬 液 至 无 菌 试管 内 ,用 含 0. 05% 
(mj/m]) 聚 山梨 酯 80 的 0.9%% 无 菌 氯 化 钠 溶液 制 成 每 lml 含 
孢子 数 50 一 100cfu 的 鸡 子 悬 液 。 

万 液 制备 后 若 在 室温 下 放置 ,应 在 2 小 时 内 使 用 ;: 若 保存 
在 2 一 8 ,可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲 功 孢子 悬 液 可 保存 在 
2 一 8'C ,在 验证 过 的 贮存 期 内 使 用 。 

适用 性 检查 ” 取 大 肠 埃 希 菌 .金黄 色 葡 萄 球菌 、 铜 绿 假 单 
胞 菌 各 50 一 100cfu, 分 别 注入 无 菌 平 阵 中 ,立即 倾注 胰 酷 肪 大 
豆 琼脂 培养 基 ,每 株 试验 菌 平 行 制备 2 个 平 严 , 混 匀 ,凝固 , 置 
30 一 35 人 培养 48 小 时 ,计数 ; 取 白 色 念 珠 菌 、 黑 曲霉 各 50 一 
100cfu ,分别 注 人 无 菌 平 阵 中 ,立即 倾注 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 
基 , 每 株 试验 菌 平行 制备 2 个 平生 , 混 色 ,凝固 , 置 20 一 25C 
培养 72 小 时 ,计数 ;同时 ,用 对 应 的 对 照 培 养 基 蔡 代 被 检 培 养 
基 进 行 上 述 试验 。 

结果 判定 ” 若 被 检 培 养 基 上 的 菌落 平均 数 不 小 于 对 照 培 
养 基 上 菌落 平均 数 的 70%, 且 菌落 形态 大 小 与 对 照 培 养 基 上 
的 菌落 一 致 , 判 该 培养 基 的 适用 性 检查 符合 规定 。 


抑 菌 剂 效力 测定 


菌 种 ” 同 培 养 基 的 适用 性 检查 , 若 需 要 ,制剂 中 常见 的 污 
染 微 生物 也 可 作为 试验 菌株 。 

菌 液 制备 ”接种 铜绿 假 单 胞 菌 、 金 黄色 葡萄 球菌 、 大 肠 埃 
希 菌 的 新 鲜 培养 物 至 胰 酪 肪 大豆 肉 汤 培养 基 或 胰 酪 腑 大 豆 琼 
培养 基 中 ,30~35'C 培 养 18 一 24 小 时 ;接种 白色 念珠 菌 于 
沙 氏 葡萄 糖 液体 培养 基 或 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 中 ,20 一 
25C 培 养 24~48 小 时 。 若 为 琼脂 培养 物 , 加 入 适量 的 0. 9% 
无 菌 氢化 钠 溶 液 将 琼脂 表面 的 培养 物 洗 脱 ,然后 ,用 适宜 方法 
吸出 菌 悬 液 至 无 菌 试管 内 ,加 入 适量 的 0. 9% 无 菌 氧化 钠 溶 
液 并 采用 比 浊 法 制 成 每 1Iml 含 菌 数 约 为 10"cfu 的 菌 悬 液 。 
若 为 液体 培养 物 , 用 离心 法 收集 菌 体 , 并 用 0. 9% 无 菌 氮 化 钠 
溶液 冲洗 ,采用 比 浊 法 制 成 每 lml 含 菌 数 约 为 10"cfu 的 菌 肛 
液 。 接 种 黑 曲霉 的 新 鲜 培 养 物 至 沙 氏 葡萄 糖 琼脂 培养 基 中 ， 
23 一 28@C 培 养 5 一 7 天 ,加 入 3 一 5ml 含 0.05% (mml) 聚 山梨 
酯 80 的 0.9%% 无 菌 氯 化 钠 溶液 ,将 孢子 洗 脱 ,然后 ,用 适宜 方 
法 吸出 孢子 悬 液 至 无 菌 试管 内 ,加 和 适量 的 含 0. 05% 
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(mlmb 聚 山梨 酯 80 的 0.9% 无 菌 氧化 钠 溶液 并 采用 比 
浊 法 制 成 每 1ml 含 孢子 数 10 cfu 的 孢子 悬 液 。 同 时 采用 平 
二 法 测定 1ml 菌 悬 液 的 菌 数 。 

菌 液 制备 后 若 在 室温 下 放置 ,应 在 2 小 时 内 使 用 ;车 保存 
在 2~8'C ,可 在 24 小 时 内 使 用 。 黑 曲 圳 的 抱 子 悬 液 可 保存 
在 2~8'C ,在 1 周 内 使 用 。 

供 试 品 接种 ” 抑 菌 剂 效 力 可 能 受 试验 用 容器 特征 的 影 
响 ,如 容器 的 材质 .形状 .体积 及 封口 的 方式 等 。 因 此 ,只 要 供 
试 品 每 个 包装 容器 的 装 量 足 够 试验 用 ,同时 容器 便于 按 无 菌 
操作 技术 接 人 试验 菌 液 .混合 及 取样 等 ,一 般 应 将 试验 菌 直接 
接种 于 供 试 品 原 包 装 容器 中 进行 贮存 。 若 因 供 试 品 的 性 状 或 
每 个 容器 装 量 等 因素 需 将 供 试 品 转移 至 无 菌 容器 时 ,该 容器 
的 材质 不 得 影响 供 试 品 的 特性 (如 吸附 作用 ) ,特别 应 注意 不 
得 影响 供 试 品 的 pH,pH 对 抑 菌 剂 的 活性 影响 很 大 ,同时 容 
器 的 口径 大 小 应 便于 供 试 品 的 进出 及 混 匀 。 

取 包 装 完 整 的 供 试 品 至 少 5 份 ,直接 接种 试验 菌 ,或 取 适 
量 供 试 品 分 别 转移 至 5 个 适宜 的 无 茵 容器 中 ( 若 试验 菌株 数 
超过 5 株 , 应 增加 相应 的 供 试 品 份 数 ) ,每 一 容器 接种 一 种 试 
验 菌 ,1.2.3 类 供 试 品 中 lg 或 lml 接种 菌 量 为 105 一 10scfuy,4 
类 供 试 品 中 lg 或 iml 接种 菌 量 为 10; 一 104 cfu, 接 种 菌 液 的 
体积 不 得 超过 供 试 品 体积 的 0.5%% 一 1 中 ,充分 混合 ,使 供 试 
品 中 的 试验 菌 均匀 分 布 。 然 后 将 接种 的 供 试 品 在 试验 期 间 置 
20~25C , 避 光 贮存 ,贮存 温度 的 变化 应 尽 可 能 控制 在 最 小 范 
围 ,并 防止 被 污染 。 

存活 菌 数 测定 ”根据 产品 类 型 ,在 供 试 品 刚 接 种 (0 时 ) 
及 表 2 规定 的 间隔 时 间 , 分 别 从 上 述 每 个 容器 中 取 供 试 品 
lml(g) ,用 pH 7.0 无 菌 氯 化 钠 -蛋白 及 缓冲 液 稀释 成 1 : 10、 
1: 10: .1 : 10 等 稀释 级 。 采 用 平 严 法 或 薄膜 过 滤 法 ( 照 附 录 


并 本 微 生物 限度 检查 法 ,其 中 测定 细菌 用 胰 酷 肪 大 豆 琼 脂 培 
养 基 , 测 定 真 菌 用 沙 氏 葡萄 糖 琼 脂 培 养 基 ) 测 定 每 份 供 试 品 中 
所 含 的 菌 数 。 菌 数 测定 方法 应 进行 验证 ,验证 方法 按 微生物 
限度 检查 法 (附录 并 妃 中 的 “计数 方法 的 验证 ?进行 ,其 中 测 
定 细菌 用 胰 栈 腑 大 豆 琼脂 培养 基 , 测 定 真菌 用 沙 氏 葡萄 糖 琼 
脂 培 养 基 。 

根据 菌 数 测定 结果 ,计算 Iml(g) 供 试 品 各 试验 菌 所 加 的 
菌 数 及 各 间隔 时 间 的 菌 数 , 并 换算 成 ljg 值 。 

结果 判断 抑 菌 剂 效力 根据 各 间隔 时 间 的 菌 数 jg 值 
相对 于 初始 值 (0 时 菌 数 jg 值 ) 减 少 程度 进行 评价 ( 表 2)， 
试验 结果 按 有 效 数 字 的 修 约 规则 进 含 , 保 留 小 数 点 后 1 位 
有 效 数 字 。 结 果 符 合 表 2 要 求 可 判定 该 产品 抑 菌 效力 符 
合 规定 。 


表 2 抑 菌 剂 抑 菌 效力 判断 标准 
1 类 供 试 品 


细菌 7 天 菌 数 下 降 不 少 于 1.0 lg,14 天 菌 数 下 降 不 少 于 
3.0 lg,14 天 到 28 天 菌 数 不 增加 
真菌 与 初始 值 比 ,7、14、28 天 菌 数 均 不 增加 
2 类 供 试 品 
细菌 14 天 菌 数 下 降 不 少 于 2.0 lg,14 天 到 28 天 菌 数 不 增 
加 
真菌 与 初始 值 比 ,14、28 天 菌 数 均 不 增加 
3 类 供 试 品 
细菌 14 天 菌 数 下 降 不 少 于 1.0 lg,14 天 到 28 天 菌 数 不 增 
加 
真菌 与 初始 值 比 ,14、28 天 菌 数 均 不 增加 
4 类 供 试 品 
细菌 ,真菌 | ”与 初始 值 比 ,14.28 天 菌 数 均 不 增加 


注 : 表 中 “不 增加 ”是 指 对 前 一 个 测定 时 间 , 试 验 菌 增加 的 数量 不 
超过 0.5 lg。 
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制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 
重组 马 亚 单位 / 菌 体 霍乱 疫苗 ( 肠 深 胶 讲 ) 


重组 B 亚 单位 / 菌 体 霍 乱 疫苗 ( 肠 溶胶 囊 ) 
Chongzu B Yadanwei/Junti Huoluan Yimiao 
(Changrongjiaonang) 
Recombinant B-subunit/ Whole Cell Cholera 


Vaccine(Enteric-coated Capsule) 


本 品系 将 霍乱 毒素 B 亚 单位 基因 重组 质粒 (pMM-CTB) 
转化 大 肠 杆 菌 MM2, 使 其 高 效 表 达 和 霍乱 毒素 B 亚 单 位 
(CTB) ,经 纯化 \ 冻 干 制 成 干粉 ;O01 群 置 乱 弧 菌 经 培养 . 灭 活 、 
冻 干 制 成 菌 粉 。 将 两 者 混合 后 加 入 适宜 辅料 制 成 肠 溶胶 讲 ， 
用 于 预防 霍乱 和 产 毒性 大 肠 杆菌 旅 行者 腹 演 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 、 器 具 ` 动 物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 及 国家 生物 安全 防护 的 有 关 规 定 。 

2 制造 

2.1 原液 

2.1.1 混合 前 原液 

2.1.1.1 霍乱 菌 体 原液 

应 符合 本 品种 附录 1“ 霍 乱 菌 体 原液 制造 及 检定 要 求 ” 中 
1 项 的 规定 。 

2.1.1.2 重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 原液 

应 符合 本 品种 附录 2“ 重 组 霍乱 毒素 B 亚 单 位 原液 制造 
及 检定 要 求 ” 中 1 项 的 规定 。 

2.1.2 原液 检定 

2.1.2.1 霍乱 菌 体 原液 

应 符合 本 品种 附录 1“ 霍 乱 菌 体 原液 制造 及 检定 要 求 ” 中 
2 项 的 规定 。 

2.1.2.2 重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 原液 

应 符合 本 品种 附录 2“ 重 组 霍乱 毒素 B 亚 单位 原液 制造 
及 检定 要 求 ” 中 2 项 的 规定 。 

2.1.3 原液 冻 干 

2.1,3.1 霍乱 菌 体 冻 干粉 

将 秆 乱 菌 体 原液 用 稀释 液 稀 释 后 ,冷冻 干燥 制 成 菌 粉 。 

2.1.3.2 重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 冻 干 粉 

将 重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 原液 用 稀释 液 稀 释 后 ,冷冻 干 
燥 制 成 冻 干 粉 。 

2.2 半成品 

2.2.1 配制 

将 霍乱 菌 体 冻 干 粉 、 重 组 震 乱 毒素 B 亚 单位 并 干粉 与 适 
宜 辅料 按 一 定 比 例 混 匀 制 成 药粉 ,使 每 粒 (240mg) 含 霍乱 菌 
体 5.0X10" 个 ,重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 1mg, 用 于 制备 胶 蛮 。 


2.2.2 半成品 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3 成 品 

2.3.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?的 规定 。 

2.3.2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 > 及 附录 I F 有 关 规 定 。 
2.3.3 规格 

每 粒 胶 囊 装 量 240mg, 含 霍乱 菌 体 5.0X10” 个 ,重组 上 雹 


乱 毒 素 B 亚 单位 1mg。 


2.3.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”及 附录 下 有 关 规 定 。 

3 检定 

3.1 半成品 检定 

微生物 限度 

依法 检查 (附录 并 G) ,每 1g 半成品 细菌 数 不 得 超过 1000 


个 ,霉菌 和 酵母 菌 数 不 得 超过 100 个 ,不 得 检 出 大 肠 埃 希 菌 。 


3.2 成 品 检定 

3.2.1 鉴别 试验 

3.2.1.1 染色 镜 检 

应 为 革 兰 氏 阴 性 弧 形 杆菌 。 

3.2.1.2 免疫 双 扩 散 法 

采用 免疫 双 扩 散 法 (附录 现 C) , 供 试 品 应 与 兔 抗 CTB 血 


清 产 生 与 对 照 品 一 致 的 沉淀 线 。 


3.2.2 物理 检查 

3.2.2.1 外 观 

胶囊 内 药粉 为 淡 黄 色 或 浅 褐色 均匀 粉末 。 

3. 2.2.2 装 量 差异 

依法 检查 (附录 了 F)? ,应 符合 规定 。 

3.2.3 ” 崩 解 时 限 

依法 检查 (附录 VY C) ,应 符合 规定 。 

3. 2.4 干燥 失重 

依法 检查 (附录 如 L), 胶 囊 内 容 物 在 80C 干 烤 至 恒 重 ， 


减 失 重量 应 不 得 超过 5. 0% 。 


3.2.5 重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 (CTB) 含 量 测定 
采用 免疫 单 扩散 法 测定 ,CTB 含量 应 为 标示 量 的 100%~ 


200%。 


用 0.9% 氧 化 钠 溶液 将 霍乱 毒素 B 亚 单位 (CTB) 标 准 品 


稀释 至 适宜 稀释 度 ,将 胶囊 内 容 物 用 0. 9% 氮 化 钠 溶液 稀释 
至 每 lml 含 CTB 约 30pg 的 供 试 品 溶液 ,分 别 加 入 含 适量 
CTB 抗 血清 的 凝 胶 板 中 , 置 湿 盒 中 于 37 它 孵育 扩散 适宜 时 
间 ,染色 至 沉淀 圈 显 色 清 晰 ,用 脱色 液 脱 去 背景 颜色 后 ,测量 
各 沉淀 圈 的 直径 ,以 标准 品 浓度 对 数值 为 纵 坐 标 , 对 应 沉淀 圈 
直径 的 平均 值 为 横 坐 标 作 直 线 回归 , 求 得 直线 回归 方程 。 将 
供 试 品 沉淀 圈 直 径 代 人 回归 方程 ,计算 供 试 品 的 浓度 。 


3.2.6 微生物 限度 
按 3. 1 项 进行 。 
*。397 ， 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 


htt p: //wnw ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


重组 也 亚 单位 / 菌 体 霍乱 疫苗 ( 肠 深 胶 赛 ) 


3.2.7 免疫 力 试验 

采用 间接 酶 联 免疫 法 检测 免疫 组 小 鼠 血 清 抗体 水 平 ,与 
对 照 组 小 鼠 血 清 相 比 较 , 免 疫 组 小 鼠 霍 乱 弧 菌 抗 体 滴 度 应 不 
低 于 对 照 组 4 倍 , 免 疫 组 小 鼠 CTB 抗体 滴 度 应 不 低 于 对 照 组 
8 倍 。 

取 胶 训 内 容 物 ,用 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.4) 稀 释 至 每 1ml 
含 菌 1.0X10? 个 ,免疫 体重 10 一 12g 小 鼠 至 少 10 只 ,每 只 腹 
腔 注 射 2 次 ,每 次 0. 5ml( 含 菌 5.0X 10* 个 ) ,间隔 7 天 ;对 照 
组 注射 液 为 磷酸 盐 缓 冲 液 (pH 7.4)。 末 次 免疫 后 3 一 7 天 眼 
窜 取 血 , 分 离 血 清 并 将 免疫 组 各 只 小 鼠 血 清和 对 照 组 各 只 小 
鼠 血 清 分 别 等 量 混合 。 用 含 10% 小 牛 血清 和 0. 1%Tween-20 
的 磷酸 盐 缓冲 液 (pH 7.4) 将 上 述 血清 分 别 稀释 400 倍 待 用 。 

将 上 述 免 疫 血 清 稀释 至 适宜 稀释 度 ,以 未 免疫 组 小 鼠 血 清 
为 对 照 ,采用 间接 酶 联 免 疫 法 分 别 测 定 免疫 血清 中 霍乱 弧 菌 抗 
体 和 CTB 抗体 。 计算 对 照 组 小 鼠 血清 OD 值 的 均值 (X) 十 
3SD ,选取 免疫 组 小 鼠 血 清 系 列 稀释 度 中 OD 值 大 于 对 照 组 
十 3SD 的 最 大 稀释 倍数 ,以 此 最 大 稀释 倍数 除 以 对 照 组 血清 稀 
释 倍 数 得 到 免疫 组 小 鼠 抗体 滴 度 倍数 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2~8C 干 燥 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 24 
个 月 。 

5 附录 

附录 1 替 乱 菌 体 原 液 制造 及 检定 要 求 

附录 2 重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 原液 制造 及 检定 要 求 

6 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


霍乱 菌 体 原液 制造 及 检定 要 求 


本 品系 用 O1 群 古典 生物 型 或 Eltor 生物 型 霍乱 弧 菌 经 
培养 .加 入 甲醛 溶液 杀菌 后 冻 干 制 成 ,用 于 制备 重组 B 亚 单 
位 / 菌 体 霍 乱 疫苗 ( 肠 溶 胶囊 ) 。 

1 制造 

1.1 菌 种 

生产 用 菌 种 应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规 
程 ” 的 有 关 规 定 。 

1.1.1 名 称 及 来 源 

采用 霍乱 弧 菌 O1 群 古 典 生 物 型 16012 菌株 或 Eltor 生 
物 型 18001 菌株 。 来 源 于 中 国医 学 细菌 保藏 管理 中 心 。 

1.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 > 的 有 关 
规定 。 

1.1.3 种 子 批 的 传代 

主 种 子 批 菌 种 启 开 后 传代 次 数 不 得 超过 5 代 ; 工 作 种 子 
批 菌 种 启 开 后 至 接种 生产 用 培养 基 传代 次 数 不 得 超过 5 代 。 

1.1.4 种 子 批 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 进行 
1.1.4.1 一 1.1.4.3(1) 项 检定 。 
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附录 1 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


1.1.4.1 培养 特性 及 染色 镜 检 

将 待 检 菌 种 接种 于 pH 7.8 一 8.2 的 肉 汤 琼脂 或 其 他 适 
宜 培 养 基 , 置 37'C 培 养 18 一 24 小 时 ,应 为 光滑 , 半 透 明 的 圆 
形 菌 落 。 涂 片 染色 镜 检 应 为 革 兰 氏 阴 性 短小 弧 杆 菌 。 

1.1.4.2 生化 反应 

发 酵 甘 露 糖 和 蔗糖 , 产 酸 不 产 气 ,不 发 酵 阿拉 伯 糖 。 

1.1.4.3 血清 学 试验 

(1) 用 特异 性 血清 作 玻 片 凝集 反应 时 ,应 与 本 型 血清 相 
凝集 。 

(2) 用 霍乱 弧 菌 O 多 价 诊 断 血清 ( 原 效 价 不 低 于 1 : 640) 
与 18~24 小 时 的 O] 霍乱 弧 菌 培养 物 以 生理 握 化 钠 溶 液 稀 
释 成 细菌 悬 液 ( 每 lml 含 菌 1. 8X 10’ 左右 ) 进 行 定量 凝集 试 
验 ,凝集 效 价 应 不 低 于 原 血清 效 价 之 半 。 

1.1.4.4 毒 力 试验 

将 37 必 培养 8 一 16 小 时 的 培养 物 刮 人 30. 0g/L 碱 性 蛋 
白 及 水 中 , 比 浊 后 用 骨膜 索 或 其 他 适宜 稀释 液 稀 释 成 不 同 浓 
度 的 菌 悬 液 。 每 个 浓度 的 菌 悬 液 用 体重 18 一 20g 小 鼠 5 只 ， 
每 只 腹腔 注射 0. 5ml, 观 察 3 天。 计算 LDie 应 不 超过 2 X10 
个 菌 。 

1.1.4.5 抗原 性 试验 

选 体重 约 2.0kg 的 家 兔 3 只 ,静脉 注射 3 次 ,每 次 
0. 5ml, 第 1 次 注射 含 菌 1.0 X 10" ,第 二 次 注射 含 菌 2.0 X 
10 ,第 三 次 注射 含 菌 3.0X10 ,每 次 间隔 7 天 ,末次 注射 后 
10~~14 天 采血 做 定量 凝集 试验 ,2/3 家 免 血 清 之 凝集 效 价 达 
到 1 : 2000( 十 ) 即 为 合格 。 

1.1.5 种 子 批 的 保存 

原始 种 子 批 和 主 代 种 子 批 应 冻 干 保存 于 室温 。 工 作 种 子 
批 为 半 固 体 穿刺 管 室温 保存 ,保存 时 间 24 个 月 。 

1.2 原液 

制造 霍乱 疫苗 应 用 O1 群 古典 生物 型 或 Eltor 生物 型 址 
乱 绝 菌 (根据 流行 情况 确定 ) 。 

1.2.1 生产 用 种 子 

启 开 工作 种 子 批 菌 种 ,接种 LB 培养 基 , 制 备 生产 用 工作 
种 子 。 

1.2.2 生产 用 培养 基 

采用 改良 M9 培养 基 。 生 产 用 培养 基 不 得 含有 使 人 产生 
毒性 反应 或 变态 反应 的 物质 。 

1.2.3 培养 收获 

1.2.3.1 培养 

以 液体 培养 法 培养 的 种 子 液 , 用 无 菌 操 作 注 和 培养 钢 内 ， 
37 作 培养 ,种 子 铅 4 一 8 小 时 ,发 酵 铅 6 一 10 小 时 。 

1.2. 3.2 纯 菌 检查 

培养 物 涂 片 进行 革 兰 氏 染 色 镜 检 ,应 为 革 兰 氏 阴 性 短小 
弧 杆 菌 , 若 镜 检 发 现 有 杂 菌 生长 ,应 废弃 。 

1.2.3.3 杀菌 

加 入 终 浓度 不 超过 1%% (myml) 的 甲醛 溶液 ,于 37C 杀 菌 
2 一 3 天 。 
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重组 也 亚 单位 / 菌 体 霍乱 疫苗 ( 肠 溶胶 赛 ) 


1.2. 3.4 杀菌 检查 

纯 菌 试验 合格 的 菌 液 ,应 取样 接种 不 含 琼脂 的 硫 乙 醇 酸 
盐 培 养 基 ,琼脂 斜面 及 碱 性 琼脂 斜面 各 1 管 ,于 37C 培 养 5 
天 ,车 有 菌 生长 应 废弃 。 

1. 2. 3.5 收获 

用 0.45pm 膜 进行 切 向 流 超 滤 浓 缩 获 取 菌 体 , 超 滤 后 用 
灭 菌 生理 氯 化 钠 溶液 连续 洗涤 ,并 制 成 菌 悬 液 分 装 于 容器 中 。 

2 检定 

2.1 染色 镜 检 

应 为 典型 革 兰 氏 阴 性 短小 弧 杆 菌 。 

2.2 凝集 试验 

与 霍乱 弧 菌 O 多 价 诊断 血清 作 玻 片 定性 凝集 试验 , 呈 阳 
性 反应 。 

2.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 而 A) ,应 符合 规定 。 另 加 试 1% 碱 性 蛋 
白 腑 水 培养 基 1 管 , 于 30 一 35 吧 培养 ,应 无 菌 生长 。 

2.4 浓度 测定 

按 “ 中 国 细 万 浊 度 标准 ”测定 ,每 lml 含 菌 应 为 5.0 义 
100 一 1.05X10!2 。 

2.5 游离 甲醛 残留 量 

每 5.0X108 菌 中 含 游离 甲醛 不 得 过 0. 16mg( 附 录 枫 ) 。 

2.6 霍乱 毒素 残留 量 

采用 间接 ELISA 法 检测 霍乱 毒素 (CT) 残 留 量 ,每 5. 0X10” 
菌 中 含 霍乱 毒素 不 得 过 10ng。 

以 神经 节 背 脂 (GM1) 包 被 ,用 适宜 稀释 液 将 霍乱 毒素 对 
照 品 和 供 试 品 稀 释 至 适宜 浓度 测定 。 以 对 照 品 溶液 吸光 度 对 
其 相应 的 浓度 进行 4- 参 数 方程 拟 合 ,将 供 试 品 OD 值 代入 4- 
参数 方程 拟 合 得 到 供 试 品 中 CT 含量 。 

3 保存 及 有 效 期 

于 2 一 8 保存 , 自 收 菌 之 日 起 保存 时 间 不 超过 6 个 月 。 


附录 2 重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 
原液 制造 及 检定 要 求 


本 品系 将 霍乱 毒素 B 亚 单位 基因 重组 质粒 (PMM-CTB) 
转化 大 肠 杆菌 MM2, 使 其 高 效 表达 霍乱 毒素 B 亚 单位 
(CTB) ,纯化 后 用 于 配制 重组 B 亚 单位 / 菌 体 霍乱 疫苗 ( 肠 溶 
胶 阶 )。 


1 制造 
1.1 工程 菌 菌 种 
1.1.1 名 称 及 来 源 


重组 霍乱 毒素 B 亚 单位 工程 菌株 系 由 霍乱 毒素 B 亚 单 
位 的 重组 质粒 (pMM-CTB) 转 化 的 大 肠 杆菌 E. Coli MM2 
菌株 。 

1.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”的 规定 。 

1.1.3 种 子 批 的 传代 

主 种 子 批 菌 种 启 开 后 传代 次 数 不 得 超过 5 代 ; 工 作 种 子 


批 菌 种 启 开 后 至 接种 生产 用 培养 基 传 代 次 数 不 得 超过 5 代 。 

1.1.4 菌 种 检定 

主 种 子 批 和 工作 种 子 批 的 菌 种 应 进行 以 下 各 项 全 面 
检定 。 

1.1.4.1 培养 特性 

应 呈 典 型 大 肠 杆菌 集落 形态 ,无 其 他 杂 菌 生长 。 

1.1.4.2 染色 镜 检 

应 为 典型 的 革 兰 氏 阴 性 杆菌 。 

1.1.4.3 对 抗生素 的 抗 性 

在 含 氨 茶 青霉素 为 50pg/ml 的 培养 基 上 正常 生长 。 

1.1.4.4 电镜 检查 (工作 种 子 批 可 免 做 ) 

应 为 典型 的 大 肠 杆 菌 形 态 ,无 支原体 、 病 毒 样 颗粒 及 其 他 

1.1.4.5 生化 反应 

应 符合 大 肠 杆菌 生物 学 性 状 。 

1.4.4.6 重组 霍乱 毒素 卫 亚 单位 表达 量 

用 LB 培养 基 或 生产 用 培养 基 在 摇 床 中 培养 后 ,获得 的 
培养 物 上 清 液 采用 间接 ELISA 法 检测 ,以 神经 节 昔 脂 (CGMI1) 
包 被 ,以 免 抗 CTB 血清 为 一 抗 , 疗 根 过 氧化 酶 标记 的 羊 抗 锡 
抗体 为 二 抗 。 检 测 结果 应 为 强 阳 性 ,P/N 值 应 大 于 10。 

1.1.4.7 质粒 检查 

工程 菌 用 快速 方法 或 其 他 适宜 方法 提取 DNA, 以 琼脂 糖 
凝 胶 电泳 分 析 应 检 出 一 个 大 小 为 5. 1kb 的 质粒 。 该 质粒 用 
Xba 和 EcoRT 双 酶 切 后 在 琼脂 糖 凝 胶 电 泳 分 析 时 应 分 别 
检 出 2. 4kb 和 2. 7kb 的 DNA 带 。 电 瀛 图谱 应 与 原始 重组 质 

1.1.4.8 
免 做 ) 

目的 基因 核 音 酸 序 列 应 与 批准 的 序列 相符 。 

1.2 原液 

1.2.1 生产 用 种 子 

1.2.1.1 将 检定 合格 的 工作 种 子 批 菌 种 接种 于 含 氨 葵 
青霉素 (100png/ml)LB 斜面 培养 基 , 于 32 人 培养 过 夜 , 供 种 子 
饶 接 种 用 。 

1.2.1.2 在 灭 菌 LB 培养 基 中 接种 种 子 液 ,种 子 钠 35'C 
培养 3 一 8 小 时 , 供 发 酵 饶 接种 用 。 

1.2.2 生产 用 培养 基 

采用 不 含 任何 抗生素 的 改良 的 M9 培养 基 。 

1.2.3 接种 和 培养 

1.2.3.1 在 灭 菌 发 酵 培养 基 中 接种 种 子 液 。 

1.2.3.2 35C 通 气 抄 拌 发 酵 培养 , 异 丙 基 -fB- 硫 代 半 屯 
糖苷 (IPTG) 诱 导 后 培养 8 一 12 小 时 。 

1.2.4 收获 

调节 发 酵 液 至 适宜 pH, 连 续 离心 ,流速 不 高 于 每 分 钟 
1000ml, 收集 上 清 液 。 

1.2.5 纯化 

将 上 清 液 稀释 至 适宜 电导 率 后 ,进行 阳离子 交换 层 析 纯 

。 399 ， 


目的 基因 核 背 酸 序列 检查 (工作 种 子 批 可 
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化 ,采用 含 磷酸 盐 缓 冲 液 洗 脱 目标 蛋白 ,在 280nm 波长 下 检 
测 层 析 峰 ,收集 目标 峰 , 得 到 CTB 纯化 液 。 

1.2.6 浓缩 

采用 适宜 截留 分 子 量 的 超 滤 膜 ,浓缩 CTB 溶液 浓度 到 
0.7mg/ml 以 上 。 

1.2.7 除 菌 过 滤 

将 CTB 浓缩 液 进行 除 菌 过 滤 ,分 装 于 适宜 容器 中 , 即 为 
CTB 原液 ,于 2 一 8C 保存。 

2 原液 检定 

2.1 CTB 浓度 测定 

用 0.9% 和 氯 化 钠 溶液 将 原液 稀释 至 每 lml 含 CTB 约 
30pg, 按 正文 3. 2. 5 项 进行 ,CTB 浓度 应 不 低 于 0. 7mg/ml。 

2.2 电泳 纯度 

依法 测定 (附录 及 C) ,用 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电 
泳 法 ,分 离 胶 胶 浓度 为 15% ,加 样 量 应 不 低 于 2. 5ng( 考 马 斯 
亮 蓝 R250 染色 法 ) 。 经 扫描 仪 扫描 ,纯度 应 不 低 于 95.0%% 。 

2.3 分 子 量 

依法 测定 (附录 C) ,用 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 电 
泳 法 ,分离 胶 胶 浓度 为 15% ,加 样 量 应 不 低 于 0. 5ng ,分子量 
应 为 11. 6kD 土 1. 2kD。 

2.4 抗生素 残留 量 

依法 检查 (附录 区 A) ,不 应 有 残余 氨 葵 青霉素 活性 。 

2.5 等 电 点 

依法 测定 (附录 人 D) , 主 区 带 等 电 点 应 为 7.2 一 8.2, 且 
供 试 品 的 等 电 点 图 谱 应 与 对 照 品 一 致 。 

2.6 紫外 光谱 

依法 检查 (附录 A) ,在 光路 lcem、 波 长 230 一 360nm 下 
进行 扫描 ,最 大 吸收 峰 波 长 应 为 279nm 士 3nm。 

2.7 肽 图 

供 试 品 的 肽 图 谱 应 与 相应 对 照 品 的 肽 图 谱 一 致 。 

取 供 试 品 适量 ,用 乙酸 -乙酸 钠 缓 冲 液 (pH 3.8) 制 成 每 
lml 含 4mg 的 溶液 ,于 25C 放置 72 小 时 。 取 此 液 50pl, 加 
Tris 溶液 (pH 10. 9)150pl, Tris- 乙 酸 缓冲 液 (pH 8. 5)100pl， 
胰 蛋 白 酶 溶液 LTPCK 处 理 , 用 lmoML 乙酸 -乙酸 钠 缓 冲 液 
(pH 5.0) 制 成 每 lml 含 1mg 的 溶液 ]40pl1, 混 名。 置 37'C 水 
浴 24 小 时 后 ,加 40pl 冰 乙 酸 终 止 反 应 ,于 10 000 转 / 分 钟离 
心 3 分钟 ,依法 测定 (附录 到 E) ,其 中 色谱 柱 为 十 八 烷 基 硅烷 
键 合 硅 胶 柱 , 柱 温 为 45Y ,流速 为 每 分 钟 0. 5ml, 按 下 表 进 行 
梯度 洗 脱 ( 表 中 A 为 0.1% 三 氟 乙 酸 的 水 溶液 ,B 为 0.1% 三 
气 乙 酸 的 乙 膊 溶液 ) 。 


时 间 ( 分 钟 ) 流动 相 A%CV/V) 流动 相 B%CV/V) 
0 100 0 
10 95 5 
30 715 25 
45 65 35 
60 55 45 
,400 
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2.8 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 观 A) ,应 符合 规定 。 
2.9 N 端 氨 基 酸 序列 (至 少 每 年 测定 一 次 ) 
用 氨基 酸 序 列 分 析 仪 测定 ,N 端 序列 应 为 : 
Thr-Pro-Gln-Asn-IleThr-Asp-Leu-Cys-Ala-Glu-Tyr- 
His-Asn-Thr 
3 保存 及 有 效 期 
于 2~8C 保 存 , 原 液 自 采集 之 日 起 保存 时 间 不 超过 6 
个 月 。 


卡 介 菌 多 糖 核酸 注射 液 
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BCG Polysaccharide and Nucleic Acid Injection 


本 品系 用 卡 介 菌 经 培养 后 收集 菌 体 ,采用 热 酚 法 提取 菌 
体 中 的 多 糖 与 核酸 ,经 纯化 后 以 灭 菌 生理 氯 化 钠 溶液 配制 而 
成 。 不 含 防腐 剂 和 抗生素 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器 具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

卡 介 菌 多 糖 核酸 制造 及 检定 设施 必须 与 其 他 生物 制品 制 
造 室 严格 分 开 。 所 需 用 具 如 高 压 锅 ,冰箱 及 器 具 等 , 均 须 单独 
设置 并 专用 。 从 事 卡 介 菌 多 糖 核酸 制造 的 工作 人 员 及 进 人 卡 
介 菌 多 糖 核 酸 制造 室 的 人 员 ,必须 身体 健康 ,经 X 线 检查 无 
结核 病 , 且 以 后 每 年 需 接受 X 线 检查 1 一 2 次 ,可 疑 者 应 暂 离 
卡 介 菌 多 糖 核酸 制造 室 工作 ,其 健康 检查 记录 必须 保存 备查 。 

2 制造 

2.1 菌 种 

生产 用 菌 种 应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规 

2.1.1 名 称 及 来 源 

采用 卡 介 菌 CMCC95060(D, PB302) 菌株 。 严 禁 采 用 通 
过 动物 传代 的 菌 种 用 于 生产 。 

2.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 >? 规定。 

2.1.3 种 子 批 的 传代 

自 工 作 种 子 批 启 开 至 菌 体 收集 ,传代 应 不 超过 12 代 。 

2.1.4 种 子 批 的 检定 

2.1.4.1 鉴别 试验 

(1) 培 养 特性 

卡 介 菌 在 苏 通 培养 基 上 生长 良好 ,培养 温度 为 37 一 39TC 
之 间 。 抗 酸 染色 应 为 阳性 。 在 苏 通 马铃薯 培养 基 上 培养 的 卡 
介 菌 应 干 皱 成 团 略 呈 浅黄 色 。 在 牛 胆汁 马铃薯 培养 基 上 为 浅 
灰色 黏 襄 状 菌 苦 。 在 鸡蛋 培养 基 上 有 突起 的 皱 型 和 扩散 型 两 
类 菌落 , 且 带 浅黄 色 。 在 苏 通 培养 基 上 卡 介 菌 应 浮 于 表面 ,为 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 


htt p: / /www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


制药 技术 的 传播 者 GWP 理 论 的 践 行者 


卡 介 菌 多 糖 核酸 注射 液 


多 皱 、 微 带 黄色 的 菌 膜 。 

(2) 鉴 别 试验 

采用 多 重 PCR 法 检测 卡介苗 基因 组 特异 的 缺失 区 RD1， 
应 无 RD1 序列 存在 , 供 试 品 PCR 扩 增 产物 应 为 196bP 核酸 
片段 ,并 与 检测 参考 品 一 致 。 

2.1.4.2 纯 菌 试验 

按 ( 附 录 观 A) 的 方法 进行 ,生长 物 做 涂 片 镜 检 ,不 得 有 
杂 菌 。 

2.1.4.3 毒 力 试验 

用 结核 菌 素 纯 蛋 白术 生物 皮肤 试验 ( 皮 内 注射 0.2ml, 含 
10IU)? 阴 性 .体重 300 一 400g 的 同性 豚鼠 4 只 ,各 腹腔 注射 
lml 菌 液 (5mg/ml) ,每 周 称 体重 ,观察 5 周 动物 体重 不 应 减 
轻 ; 同 时 解剖 检查 ,大 网 膜 上 可 出 现 脓 疱 ,肠系膜 淋巴 结 及 脾 
可 能 肿 大 , 肝 及 其 他 脏 器 应 无 肉眼 可 见 的 病变 。 

2.1.4.4 无 有 毒 分 枝 杆菌 试验 

用 结核 菌 素 纯 蛋 白 衍生 物 皮肤 试验 ( 皮 内 注射 0.2ml, 含 
10IU) 阴 性 、 体 重 300 一 400g 的 同性 豚鼠 6 只 ,于 股 内 侧 皮 下 
各 注射 Iml 菌 液 (10mg/ml) ,注射 前 称 体重 ,注射 后 每 周 观察 
1 次 注射 部 位 及 局 部 淋巴 结 的 变化 ,每 2 周 称 体重 1 次 ,豚鼠 
体重 不 应 降低 。6 周 时 解剖 3 只 , 满 3 个 月 解剖 男 3 只 ,检查 
各 脏 器 应 无 肉眼 可 见 的 结核 病变 。 若 有 可 疑 病灶 时 ,应 做 涂 
片 和 组 织 切 片 检查 ,并 采取 部 分 病灶 磨 碎 ,加 少量 生理 氯 化 钠 
溶液 混 匀 ,由 皮下 注射 2 只 豚鼠 , 若 证 实 系 结核 病变 ,该 菌 种 
即 应 废弃 。 当 试验 未 满 3 个 月 时 ,豚鼠 死亡 则 应 解剖 检查 , 若 
有 可 疑 病灶 , 即 按 上 述 方 法 进行 , 若 证 明 系 结核 病变 ,该 菌 种 
即 应 废弃 。 若 证 实 属 非特 异性 死亡 , 且 豚 鼠 死 亡 1 只 以 上 时 
应 复试 。 

2.1.5 种 子 批 的 保存 

种 子 批 应 低温 冷冻 保存 或 冻 干 后 保存 于 8C 以 下 。 

2.2 精制 卡 介 菌 多 糖 核酸 

2.2.1 生产 用 培养 基 

生产 用 培养 基 为 苏 通 马铃薯 培养 基 . 胆 汁 马 铃 昔 培 养 基 
或 液体 苏 通 培养 基 。 

2.2.2 菌 种 传代 与 培养 

启 开 工作 种 子 批 菌 种 ,在 苏 通 马铃薯 培养 基 、 胆 汗 马 铃 暮 
培养 基 以 及 液体 苏 通 培养 基 上 每 传 1 次 为 1 代 。 在 马铃薯 培 
养 基 上 培养 的 菌 种 放 冰 箱 保 存 , 不 得 超过 2 个 月 。 用 于 生产 
的 培养 物 的 代 次 不 得 超过 12 代 。 

2.2.3 菌 体 收集 

培养 物 应 逐 瓶 检查 , 若 有 污染 浑浊 等 情况 应 废弃 。 收 集 
马铃薯 培养 基 内 培养 物 或 液体 苏 通 表面 培养 物 , 压 和 干 ,加 入 适 
量 注射 用 水 ,以 高 速 粉碎 机 破碎 菌 体 后 备用 。 

培养 物 自 收获 之 日 起 ,其 低温 (一 20C 以 下 ) 保 存 的 时 间 
不 得 超过 2 周 , 且 每 个 提取 批 混合 的 菌 体 不 得 超过 5 个 培 
养 批 。 

2.2.4 提取 

取 破 碎 菌 悬 液 与 等 量 热 酚 混 匀 , 静 置 或 离心 沉淀 菌 体 , 收 


集 上 清 液 ,可 采用 凝 胶 层 析 过 滤 法 . 超 滤 法 或 其 他 适宜 的 方法 
除 酚 ,所 用 方法 应 为 经 批准 的 方法 。 除 酚 后 的 上 清 液 加 入 适 
量 乙醇 沉淀 多 糖 核酸 ,收集 沉淀 物 。 分 别 以 乙醇 .乙醚 混 匀 洗 
涤 ,离心 或 抽 滤 后 干燥 即 得 精制 多 糖 核酸 。 

2.2.5 精制 多 糖 核酸 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.2.6 精制 多 糖 核酸 保存 与 有 效 期 

应 密封 避 光 保存 。 自 干燥 之 日 起 有 效 期 为 18 个 月 。 

2.3 半成品 配制 

用 生理 氯 化 钠 溶液 将 精制 多 糖 核酸 稀释 至 多 糖 浓度 为 
0. 35mg/ml, 核 酸 应 不 低 于 50pg/mi。 

2.4 成 品 

2.4.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 

2.4.2 分 装 与 灭 菌 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 "及 附录 A 有 关 规 
定 , 封 口 后 于 121 避 湿热 灭 菌 20 分 钟 。 

2.4.3 规格 

每 安 颜 1ml, 含 卡 介 菌 多 糖 0. 35mg .核酸 不 低 于 40p8g。 

2.4.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?及 附录 工 A 有 关 规 定 。 

3 检定 

3.1 精制 多 糖 核酸 检定 

3. 1.1 干燥 失重 

依法 检查 (附录 本 L) ,失重 应 小 于 10% 。 

3.1.2 多 糖 含量 测定 

用 生理 氯 化 钠 溶液 将 供 试 品 稀释 至 0.05mg/ml, 采 用 戎 
酮 法 测定 多 糖 ,多 糖 含量 应 为 70% 一 80%%。 

3.1.3 核酸 含量 测定 

用 生理 氯 化 钠 溶液 将 供 试 品 稀释 至 0.05mg/ml, 采 用 分 
光 光 度 法 (附录 了 A) ,于 258nm 波长 下 测定 核酸 ,核酸 含量 
应 为 10 上 一 20%% 。 

3.1.4 和 蛋白质 含量 测定 

用 生理 氯 化 钠 溶液 将 供 试 品 稀释 至 0.05mg/ml, 采用 
Lowry 法 测定 (附录 WI 了 第 二 法 ), 蛋 白质 含量 应 小 于 0. 5%。 

3.1.5 乙醇 和 乙醚 残留 量 测定 

采用 毛细 管 柱 顶 空 进 样 系统 程序 升温 气相 色谱 法 测定 
(附录 WV) ,乙醚 .乙醇 残留 量 均 应 不 高 于 0. 5%。 

采用 固定 液 为 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 毛 细 管 柱 (30mX 0. 53mm， 
涂 膜 厚 0. 88pm) ; 柱 温 50'C ,维持 2 分 钟 ,以 适宜 的 升温 速率 升 
至 200Y ,维持 1 分钟 ;以 氮气 为 载 气 ;流速 为 每 分 钟 3ml; 进 样 
口 温 度 2207 ; 顶 空 瓶 平衡 温度 80C ,平衡 时 间 30 分 钟 ;采用 
火焰 离子 化 检测 器 (FID), 温 度 为 250'C。 理 论 板 数 不 低 于 
5000 ,分 离 度 不 低 于 2.0; 以 内 标 法 测定 (采用 0.2mg/ml 丁 酮 
溶液 为 内 标 溶液 ) ,相对 标准 偏差 (RSD) 应 不 大 于 5%。 

3.1.6 微生物 限度 检查 

依法 检查 (附录 观 G) ,不 得 检 出 大 肠 杆菌 和 才 菌 , 杂 菌 检 
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出 应 不 高 于 100 个 菌 /g。 

3.2 成 品 检定 

3.2.1 物理 检查 

3.2.1.1 外 观 

应 为 无 色 澄 明 液 体 。 

3.2.1.2 可 见 异 物 

依法 检查 (附录 V B) ,应 符合 规定 。 

3.2.1.3 装 量 

依法 检查 (附录 工 A), 应 不 低 于 标示 量 。 

3.2.2 pH 值 

应 为 6.0 一 7. 2( 附 录 V A)。 

3.2.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 

3.2.4 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 观 F) ,应 符合 规定 。 

3.2.5 多 糖 含量 测定 

采用 功 酮 法 测定 多 糖 ,其 含量 应 为 0. 28 一 0. 42mg/ml。 

3.2.6 核酸 含量 测定 

采用 分 光 光 度 法 (附录 开 A) 于 258nm 波长 下 测定 核酸 ， 
核酸 含量 应 为 配制 量 (ng/ml) 士 20%% ,并 在 40 一 100pg/ml 限 
度 范围 之 内 。 

3.2.7 热 原 检查 

依法 检查 (附录 短 D), 应 符合 规定 。 按 家 免 体 重 每 lkg 
注射 0. 5ml, 含 多 糖 应 不 少 于 0. 1mg。 

3.2.8 效力 测定 

用 体重 20 一 22g BALB/c 小 鼠 ,试验 组 和 对 照 组 各 10 
只 。 每 只 腹腔 注射 经 预 标 化 的 稀释 猪 血清 0. 5ml 进行 致 敏 ， 
隔日 1 次 , 共 三 次 。 未 次 致 敏 后 次 日 ,试验 组 每 只 腹腔 注射 样 
品 lml, 对 照 组 每 只 腹腔 注射 生理 氯 化 钠 溶液 lml, 隔 日 1 次 ， 
共 7 次 ,末次 注射 后 次 日 ,每 只 小 鼠 静 脉 注 射 致 敏 浓 度 10 倍 
量 猪 血清 ,对 照 组 与 试验 组 发 病 动物 数 及 发 病 指数 应 有 显著 
差异 。 

卡 介 菌 多 糖 核酸 效力 测定 发 病 指数 记分 标准 如 下 。 

0.5 分 :过 度 兴 奋 或 活动 减弱 ; 

1 分 : 乌 灸 不 起 ,走路 摇摆 ; 

2 分 :瘫痪 ; 

3 分 :痉挛 跳跃 或 蛙 跳 . 侧 甲 \ 呼 吸 深 、 在 31 一 60 分 钟 或 
更 长 时 间 后 死亡 ; 

4 分 :30 分 钟 以 内 死亡 。 

过 敏 值 在 1 分 以 上 者 为 发 病 。 

3.2.9 鉴别 试验 

采用 多 重 PCR 法 检测 制品 中 核酸 产物 ,应 无 RD1 序列 
存在 , 供 试 品 PCR 扩 增 产物 应 为 196bP 核酸 片段 ,并 与 参考 
品 一 致 。 

采用 ET1 (5'-AAGCGGTTGCCGCCGACCGACC-3”)、 
ET2 (5'-CTGGCTATATTCCTGGGCCCGG-3')、ET3 (5 
GAGGCGATCTGGCGGTTTGGGG-3') 三 条 引物 ,分 别 以 灭 
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菌 超 纯 水 稀释 至 终 浓 度 为 10xM。DNA 分 子 量 标记 物 为 
50bp DNA ladder 。 

取 冻 干 BCG DNA 参考 品 1 支 ,加 入 灭 菌 超 纯 水 200pl 
复 溶 , 静 置 2 一 3 分 钟 待 用 (参考 品 溶液 复 溶 后 可 重新 分 装 于 
容器 中 置 一 20'C 冻 存 , 每 次 使 用 1 支 , 避 免 反 复 冻 融 )。 

取 供 试 品 5pl, 加 至 45 同 反应 试剂 中 [10 倍 PCR 缓冲 液 
(pH 8. 3 l00mmol/L Tris-HCl, 500mmol/L KCl, 7. 5mmol/L 
MgCl; )5pl .dNTP Mixture 2pl、.5U/pl TaKaRa Taq 酶 0. 3pl、2pl 
引物 ET1、4p1 引物 ET2、2pl 引物 ET3, 灭 菌 超 纯 水 29. 7p1j, 共 
50p1 反应 体系 。 取 BCG DNA 参考 品 溶 液 5nl 作为 对 照 , 同 
法 操作 。 每 个 样品 重复 2 管 。 

反应 体系 于 94C 预 变 性 10 分 钟 , 然 后 94C 变 性 1 分 钟 、 
64 必 退火 1 分钟 72 延伸 30 秒 ,循环 30 次 后 ,72C 再 延伸 7 
分 钟 。 取 PCR 产物 10pl 加 6 倍 lodding buffer[ 配 方 为 @ 吸 
取 2ml EDTA(500mmol/L pH 8.0) 加 入 约 40ml 双 蒸 水 ;@@ 再 
称 量 250mg 溴 酚 蓝 ;@@ 量 取 50ml 丙 三 醇 ;@ 定 容 至 100ml,4C 
保存 12pl 混 匀 后 上 样 于 3% 的 琼脂 糖 凝 胶 瀛 道 ,50bp DNA lad- 
der 直接 上 样 6yl。 于 100mA 电泳 50 分 钟 。 采 用 凝 胶 成 像 仪 ， 
以 50bp DNA ladder 为 分 子 量 标记 ,观察 供 试 品 与 参考 品 PCR 
扩 增 片段 分 子 量 大 小 。 供 试 品 扩 增 片段 应 为 196bp 的 核酸 片 
段 ,与 参考 品 DNA 扩 增 条 带 长 度 一 致 , 判 为 合格 。 

3.2.10 乙醇 和 乙醚 残留 含量 测定 

采用 毛细 管 柱 项 空 进 样 系统 程序 升温 气相 色谱 法 测定 
(附录 WV) ,乙醇 残留 含量 小 于 0.005% ,乙醚 残留 含量 小 于 
0.0005%。 

采用 固定 液 为 二 甲 基 聚 硅 氧 烷 毛 细 管 柱 (30m X 
0. 53mm, 涂 膜 厚 0. 88pm) ; 柱 温 为 50C ,维持 2 分 钟 , 以 适宜 
的 升温 速率 升 至 200'C ,维持 1 分 钟 ; 以 氮气 为 载 气 ;流速 为 
每 分 钟 3ml; 进 样 口 温度 220C ; 顶 空 瓶 平衡 温度 80C ,平衡 
时 间 30 分 钟 ;采用 火焰 离子 化 检测 器 (FID) ,温度 为 250C 。 
理论 板 数 不 低 于 5000, 分 离 度 不 低 于 2.0; 以 内 标 法 测定 ( 采 
用 0. 2mg/ml 丁 酮 溶液 为 内 标 溶液 ) ,相对 标准 偏差 (RSD) 应 
不 大 于 5%。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 25C 以 下 避 光 于 爆 处 保存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 
效 期 为 24 个 月 。 

5 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 
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本 品系 用 铜绿 假 单 胞 菌 (MSHA 菌 毛 株 ) 培 养 后 , 取 菌 苦 
制 成 葡 液 ,加 甲醛 杀菌 ,以 PBS 稀释 制 成 。 
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1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 .原材料 及 辅料 .水 、 器 具 ` 动 物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 菌 种 

生产 用 菌 种 应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规 
程 ”* 的 有 关 规 定 。 

2.1.1 名 称 及 来 源 

生产 用 菌 种 为 铜绿 假 单 胞 菌 (MSHA 菌 毛 株 ), CGMCC 
0190。 

2.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”的 规定 。 

2.1.3 种 子 批 的 传代 

主 种 子 批 启 开 后 传代 至 工作 种 子 批 为 2 代 ; 工 作 种 子 批 
菌 种 启 开 后 至 接种 生产 用 培养 基 传 代 次 数 不 得 超过 4 代 。 

2.1.4 种 子 批 的 检定 

主 种 子 批 和 工作 种 子 批 的 菌 种 应 进行 以 下 各 项 全 面 检定 。 

2.1.4.1 形态 及 培养 特性 

将 待 检 菌 种 接种 于 pH 7. 2 一 7.4 的 肉 汤 琼 脂 、 马 丁 琼 脂 
或 其 他 适宜 培养 基 , 应 为 革 兰 氏 阴 性 直 或 弯曲 杆菌 ;有 单 根 或 
数 根 端 鞭毛 。 有 动力 .能 溶血 和 产生 绿 脓 素 。 

2.1.4.2 生化 反应 

氧化 酶 .液化 明胶 及 水 解 乙酰 胺 酶 试验 呈 阳 性 反应 。 

2.1.4.3 血清 凝集 试验 

取 37 必 培养 18 一 20 小 时 的 琼脂 培养 物 , 用 含 1% (ml/ml) 
甲醛 的 生理 氢化 钠 溶 液 稀释 至 含 菌 9.0X10: 个 /ml, 加 入 等 
量 特异 性 铜绿 假 单 胞 菌 免疫 血清 ( 效 价 1 : 2560~1 : 5120) 
充分 混合 后 , 置 37C 18 一 20 小 时 ,以 肉眼 可 见 凝 集 ( 十 ) 之 血 
清 最 高 稀释 度 为 凝集 反应 效 价 。 凝 集 效 价 应 不 低 于 原 血 清 效 
价 之 半 。 

2.1.4.4 毒 力 试验 

取 37C 培 养 18 一 20 小 时 的 琼脂 培养 物 , 用 无 菌 生理 氯 
化 钠 溶 液 稀释 成 含 菌 1.2X10 个 /ml、8.0X10 个 /ml、4.0X 
10 个 /ml.2.0X10 个 /ml 等 浓度 菌 液 ,腹腔 注射 体重 14~ 
16g 小 鼠 , 每 个 浓度 菌 液 至 少 注 射 5 只 小 鼠 , 每 只 0. 3ml, 观 察 
3 一 7 天 ,计算 LDso ,应 不 低 于 4.0X108 。 

2.1.4.5 毒性 试验 

取 37 培养 18 一 20 小 时 的 琼脂 培养 物 混 悬 于 生理 氯 化 
钠 溶液 内 ,于 56C 加 温 2 小 时 (或 其 他 方法 ) 杀 菌 。 取 杀菌 后 
菌 悬 液 用 生理 氧化 钠 溶液 稀释 成 每 lml 含 菌 6.0X 10? 个 、 
3.0X10? 个 及 1. 5X10 个 共 3 个 浓度 , 取 每 个 浓度 菌 悬 液 分 
别 腹腔 注射 体重 15 一 18g 小 鼠 15 只 ,每 只 0. 5ml, 观察 3 天 ， 
应 全 部 健 存 。 

2.1.4.6 免疫 力 试验 

取 37 人 培养 18 一 20 小 时 的 琼脂 培养 物 ,以 终 浓 度 为 1% 
Cml/ml) 的 甲醛 溶液 杀菌 后 ,用 无 菌 生理 氯 化 钠 溶液 稀释 至 
含 菌 1.8X10' 个 /ml, 分 别 皮 下 注射 体重 14 一 16g 小 鼠 至 少 
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30 只 ,每 只 0. 5ml, 间 隔 5 天 注射 1 次 , 共 注 射 3 次 ,末次 免疫 
后 7~10 天 ,腹腔 注射 3 个 LDso 的 活 菌 进行 攻击 。 同 时 取 同 
批 饲养 的 14~16g 小 鼠 至 少 10 只 作对 照 ,分 别 腹腔 注射 3 个 
LDso 活 菌 。 攻 击 后 观察 3 天 ,对 照 组 小 鼠 死 亡 数 应 不 低 于 
80% ,免疫 组 小 鼠 保 护 率 应 不 低 于 70%。 

2.1.4.7 抗原 性 试验 

取 37C 培 养 18 一 20 小 时 的 琼脂 培养 物 , 以 终 浓 度 为 1% 
(ml/ml) 的 甲醛 溶液 杀菌 后 ,用 无 菌 生理 氯 化 钠 溶液 稀释 至 
含 菌 1. 8X10 个 /ml。 

选 体重 约 2kg 的 家 免 至 少 3 只 , 取 上 述 菌 液 分 别 于 第 1、 
3.5.8、11 天 皮 内 注射 ,第 1 天 注射 时 , 首 剂 注射 0. 1ml/ 只 后 
观察 30 分 钟 ,应 无 局 部 红肿 和 全 身 蜡 常 反应 ,随后 于 同一 动 
物 的 其 他 部 位 再 分 别 多 点 皮 内 注射 0. 1ml/ 点 ,第 14、18 天 耳 
静脉 注射 1. 0ml/ 只 ,每 只 家 人 兔 全 程 共 注 射 8 次 。 末 次 注射 后 
7 一 10 天 ,采血 做 定量 凝集 试验 ,测定 效 价 。2/3 家 兔 血清 凝 
集 价 应 不 低 于 1 : 2560。 

2.1.5 种 子 批 的 保存 

种 子 批 应 冻 干 保存 于 2 一 8 。 

2.2 原液 

2.2.1 生产 用 种 子 

将 检定 合格 的 工作 种 子 批 菌 种 启 开 后 ,接种 于 营养 琼脂 
或 其 他 适宜 培养 基 , 置 35 一 37 台 培养 不 超过 18 小 时 ,传代 次 
数 不 超过 4 代 , 制 备 适宜 数量 的 生产 用 种 子 , 用 于 生产 。 

2.2.2 生产 用 培养 基 

用 pH 7.2~7.4 的 营养 琼脂 或 经 批准 的 其 他 培养 基 。 
培养 基 中 不 应 含有 对 人 体 有 害 或 其 他 过 敏 原 物质 。 

2.2.3 菌 种 接种 和 培养 

采用 克 氏 瓶 涂 种 法 , 置 37C 培 养 18 一 20 小 时 。 在 培养 
过 程 中 及 杀菌 前 取样 进行 纯 菌 试验 , 涂 片 做 革 兰 氏 染 色 镜 检 ， 
发 现 污染 杂 菌 应 废弃 。 

2.2.4 采集 和 杀菌 

培养 结束 后 ,于 采集 的 培养 物 中 加 入 适量 含 1% (ml/ml) 
甲醛 的 PBS 溶液 杀菌 ,于 20 一 26 人 放置 14 一 16 天 ,离心 洗涤 
后 ,立即 取样 进行 杀菌 检查 。 

2.2.5 杀菌 检查 

取 杀 菌 后 经 离心 洗涤 的 菌 液 接种 于 不 含 琼脂 的 硫 乙醇 酸 
盐 培 养 基 .马丁 培养 基 及 普通 琼脂 斜面 各 3 管 。 置 37C 培 养 
5 天 ,应 无 菌 生长 。 

2.2.6 原液 

来 自 同一 工作 种 子 批 的 培养 物 经 杀菌 后 制备 的 菌 液 可 进 
行 合 并 ,合并 后 的 菌 液 经 离心 纯化 后 用 PBS 稀释 至 菌 浓度 为 
1.0X102 个 /ml, 即 为 原液 ,保存 于 2~8'C。 

原液 自 采集 杀菌 之 日 起 至 菌 苗 稀 释 时 ,不 得 少 于 2 个 月 。 
原液 自 采集 杀菌 之 日 起 保存 期 不 超过 6 个 月 。 

2.2.7 原液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3 半成品 
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2.3.1 半成品 配制 

可 用 单 批 或 多 批 检定 合格 的 原液 合并 ,加 入 终 浓度 为 
8.0g/L 的 葵 甲 醇 , 用 PBS 稀释 至 每 lml 含 菌 1.8X10' 个 。 

2.3.2 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.4 成 品 

2.4.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 规定 。 

2.4.2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ?及 附录 工 A 有关 规 定 。 

2.4.3 规格 

每 支 1. 0ml, 含 菌 1.8X10? 个 ;每 支 0.5ml, 含 菌 9.0X10 个 。 

2.4.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?及 附录 工 A 有 关 规 定 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 染色 镜 检 

应 为 革 兰 氏 阴 性 直 的 或 弯曲 杆菌 ,无 杂 菌 。 

3.1.2 浓度 测定 

应 按 “ 中 国 细菌 浊 度 标准 ”进行 测定 ,应 不 高 于 1.0X10” 
个 /ml。 

3.1.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 观 A) ,应 符合 规定 。 

3.2 半成品 检定 

3.2.1 浓度 测定 

按 “ 中 国 细菌 浊 度 标准 ?测定 浓度 ,每 lml 应 含 菌 1.6X 
10? 一 2.0X10? 个 。 

3. 2.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 A) ,应 符合 规定 。 

3.3 成 品 检定 

3.3.1 鉴别 试验 

与 相应 高 效 价 血 清 进 行 凝集 试验 ,应 呈 强 凝集 反应 。 

3. 3.2 物理 检查 

3.3.2.1 外 观 

应 为 乳白 色 蜂 液 ,不 应 含有 摇 不 散 的 凝 块 及 异物 。 

3.3.2.2 可 见 异物 

依法 检查 (附录 V B) ,应 符合 规定 。 

3.3.2.3 装 量 

依法 检查 (附录 A), 应 不 低 于 标示 量 。 

3.3.3 化 学 检定 

3.3.3.1 pH 值 

应 为 6.0~7.2( 附 录 V A)。 

3. 3.3.2 游离 甲醛 含量 

应 小 于 0. 06g/L( 附 录 VY 工 ) 。 

3.3.3.3 葵 甲 醇 含 量 

精密 量 取 本 品 2. 0ml, 置 于 250ml 碘 瓶 中 ,精密 加 入 重 铬 
酸 钾 液 (0. 01667mol/L)10mi, 加 稀 硫 酸 (lmol/L)10ml, 沸 水 
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浴 20 分 钟 ,迅速 冷却 至 室温 。 加 碘化钾 液 (16. 5%)10ml, 密 
塞 ,放置 10 分 钟 。 用 硫 代 硫酸 钠 (0.10mol/L) 滴 定 至 淡 黄 
色 , 加 入 淀粉 指示 液 (0.5%)1ml, 继 续 滴定 至 溶液 由 黄色 消失 
而 显 亮 绿色 ,并 将 滴定 结果 用 空白 试验 校正 。 

结果 计算 : 葵 甲 醇 含 量 (g/L) 一 27.03 X(VYs 一 VY 样 ) X 
Cr s,0, 。 

Vs 为 空白 试验 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴定 液 的 体积 ,ml; 

V# 为 供 试 品 消耗 硫 代 硫 酸 钠 滴 定 液 的 体积 ,ml; 

Cuso, 为 硫 代 硫 酸 钠 浓度 ,mol/L。 

葵 甲 醇 含量 应 不 高 于 8. 5g/L。 

3. 3.4 染色 镜 检 

应 为 革 兰 氏 阴 性 直 的 或 弯曲 杆菌 ,至 少 观察 10 个 视野 ， 
不 应 有 杂 菌 。 

3.3.5 浓度 测定 

按 “ 中 国 细菌 间 度 标准 ”测定 浓度 ,每 lml 含 菌 应 为 1.6X 
10? 一 2.0X10? 个 。 

3.3.6 生物 学 活性 

按 本 品 附录 进行 。 将 供 试 品 稀释 至 1 : 100, 即 每 lml 含 
菌 1.8X10’ 个 时 ,刺激 指数 (SD 应 不 低 于 2.0。 

3.3.7 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 

3. 3.8 ”异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 克 F) ,小 鼠 注 射 0.5ml, 豚 鼠 注 射 1. 5ml， 
应 符合 规定 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2~8YC 避 光 保 存 和 运输 ,自生 产 之 日 起 ,有 效 期 为 30 
个 月 。 

5 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 规定 和 批准 的 内 容 。 

6 附录 

脾 淋巴 细胞 增殖 试验 


脾 淋巴 细胞 增殖 试验 
本 法 系 依 据 铜 绿 假 单 胞 菌 -甘露 糖 敏感 血 凝 菌 毛 株 


(Pseudomonas aeruginosa Mannose-Sensitive Hemagglutina- 
tion Pilus Strain，,PA-MSHA) 具 有 刺激 脾 淋 巴 细 胞 增殖 的 作 
用 ,根据 脾 淋巴 细胞 的 刺激 指数 (STD) 测定 PA-MSHA 的 生物 
学 活性 。 

试剂 

(1)RPMI 1640 培养 液 : 取 RPMI 1640 培养 基 粉 末 1 袋 
(规格 为 1L) ,加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml, 再 加 入 碳酸 氢 钠 
2. 1g, 溶 解 后 , 混 匀 ,经 0. 22jm 滤 膜 过 滤 除 菌 ,4 保存 。 

(2) 含 5% 胎 牛 血 清 的 培养 液 : 量 取 经 56C 、30 分 钟 灭 能 
的 胎 牛 血清 5ml, 加 RPMI 1640 培养 液 95ml,4C 保 存 。 

(3) 红 细胞 裂解 液 (Tris-NH4 CD : 称 取 3.735g 氯 化 铵 .三 
羟 甲 基 氮 基 甲 烷 (Tris)1.3g, 加 水 溶解 并 稀释 至 500ml。 
0. 22pm 滤 膜 过 滤 除 菌 ,4C 保 存 。 


Mi 、kyphar na、kenanl ai | a、 红 豆 杉 南国 、hnl ln820222、 巴 西 木 、 神 威 、Anne、j ij b2005 集 体制 作 


htt p: / /www ouryao. com 蒲公英 制药 论坛 


(4) 磷 酸 盐 缓冲 液 (PBS) : 称 取 氯 化 钠 8. 5g .磷酸 氢 二 钠 
0. 118g .磷酸 二 氧 钾 0. 113g, 加 水 溶解 并 稀释 至 1000ml, 经 
121C .30 分 钟 灭 菌 ,4C 保 存 。 

(5) 星 哗 蓝 (MTT) 溶 液 : 称 取 MTT 粉末 0. 10g, 加 PBS 
溶解 并 稀释 至 20ml, 配 制 成 每 lml 含 5mg 的 溶液 ,经 0. 22pm 
滤 膜 过 滤 除 菌 ,4 伟 避 光 保存 。 

(6) 有 裂解 液 : 二 甲 基 亚 硕 (DMSO) ,使 用 期 限 不 得 超过 12 
个 月 。 

脾 淋 巴 细胞 悬 液 制备 

取 BALB/c 小 鼠 ( 体 重 18~22g, 肉 雄 不 限 ) 脾 脏 ,研磨 过 
100 月 不 锈 钢 第 网 ,并 置 于 RPMI 1640 培养 液 中 ,1000 转 / 分 
钟离 心 5 分 钟 , 弃 上 清 。 轻 微 振荡 使 细胞 沉淀 分 散 , 加 入 预 冷 
的 红细胞 裂解 液 , 置 于 冰 上 5 分 钟 。 待 红细胞 完全 裂解 后 ， 
1000 转 / 分 钟离 心 5 分 钟 , 弃 上 清 。 将 细胞 再 用 RPMI 1640 
培养 液 离心 洗涤 2 一 3 遍 ,最 后 用 含 5% 胎 牛 血清 的 培养 液 重 
悬 ,制备 成 每 lml 含 1.0X10" 个 细胞 的 脾 淋巴 细胞 悬 液 , 置 
37C 备 用 。 以 上 操作 在 无 菌 条 件 下 进行 。 

供 试 品 溶液 的 制备 

取 成 品 ,4000 转 / 分 钟离 心 60 分 钟 , 弃 上 清 , 加 入 等 体积 
RPMI 1640 培养 液 混 匀 。 再 用 RPMI 1640 培养 液 进行 10 倍 系 
列 稀释 至 1 : 10000, 取 原 倍 .1 : 10、1 : 100、1 : 1000、1 : 10000 
5 个 稀释 度 ,作为 供 试 品 溶液 。 以 上 操作 在 无 菌 条 件 下 进行 。 

测定 法 

取 96 孔 细 胞 培养 板 , 加 入 脾 淋 巴 细胞 悬 液 ,每 孔 100pl。 
再 分 别 加 入 各 稀释 度 的 供 试 品 溶液 ,每 孔 100wl。 同 时 设 阴 性 
对 照 ,在 含 脾 淋巴 细胞 悬 液 孔 中 ,加 入 RPMI 1640 培养 液 , 每 
孔 100p1l。 于 培养 板 中 直接 加 入 RPMI 1640 培养 液 作 为 空白 
对 照 。 以 上 各 组 每 个 样品 应 至 少 做 4 个 复 孔 。 以 上 操作 在 无 
菌 条 件 下 进行 。 

将 上 述 细胞 培养 板 于 37 .5% 二 氧化 碳 条 件 下 培养 72 
小 时 ,再 在 无 菌 条 件 下 每 孔 加 入 MTT 溶液 25pl, 于 37 ,52 
二 氧化 碳 条 件 下 继续 培养 4 小 时 。2000 转 / 分 钟离 心 20 分 
钟 , 弃 上 清 , 每 筷 加 入 裂解 液 100pl1, 振 荡 5 一 10 分 钟 。 

待 甲 蓝 沉 淀 完全 溶解 后 ,用 酶 标 仪 于 570nm 波长 处 测定 
吸光 度 值 , 记 录 测 定 结果 ,并 按 下 式 进 行 计算 : 

刺激 指数 (SD = ( 供 试 品 平均 吸光 度 值 一 空白 对 照 平均 吸 
光度 值 )/( 阴 性 对 照 平 均 吸 光度 值 一 空白 对 照 平 均 吸 光度 值 ) 。 
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分 离 和 高 度 纯化 后 制 成 。 含 适宜 稳定 剂 ,不 含 防腐 剂 和 抗 
生 素 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 料及 辅料 .水 .器 具 .动物 等 应 符合 
“ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 工程 菌 菌 种 

2.1.1 名 称 及 来 源 

重组 人 表皮 生长 因子 工程 菌株 , 系 由 带 有 人 工 合成 的 人 
表皮 生长 因子 基因 的 DNA 片段 整合 到 酵母 菌 染 色 体 基 因 组 
中 构建 而 成 。 

2.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”的 规定 。 

2.1.3 菌 种 检定 

主 种 子 批 和 工作 种 子 批 的 菌 种 应 进行 以 下 各 项 全 面 
检定 。 

2.1.3.1 划 种 BMG1 琼脂 平板 

应 呈 典 型 酵母 菌 菌 落 形态 ,无 其 他 杂 菌 生长 。 

2.1.3.2 染色 镜 检 

在 光学 显微镜 下 观察 ,应 形状 规则 ,用 次 甲 蓝 染色 ,无 死 
亡 细胞 。 

2.1.3.3 筛选 标志 检查 

应 符合 该 基因 表 型 特征 。 

2. 1. 3.4 “人 表皮 生长 因子 表达 量 

在 摇 床 中 培养 ,应 不 低 于 原始 菌 种 的 表达 量 。 

2.1.3.5 人 表皮 生长 因子 基因 稳定 性 检查 

涂 BMG1 琼脂 平板 ,挑选 至 少 50 个 克隆 ,用 PCR 检测 人 
表皮 生长 因子 基因 ,阳性 率 应 不 低 于 95%。 

2.2 原液 

2. 2.1 种 子 液 制备 

将 检定 合格 的 工作 种 子 批 菌 种 接种 于 适宜 的 培养 基 中 培 
养 , 供 发 酵 缸 接种 用 。 

2.2.2 发 酵 用 培养 基 

采用 适宜 的 不 含 任何 抗生素 的 培养 基 。 

2. 2.3 种 子 液 接种 及 发 酵 培养 

在 灭 菌 培 养 基 中 接种 适量 种 子 液 。 在 适宜 温度 下 进行 发 
酵 ,应 采用 经 批准 的 发 酵 工艺 ,并 确定 相应 的 发 酵 条 件 , 如 温 
度 、pH 值 . 溶 氧 . 补 料 , 发 酵 时 间 等 。 

2.2.4 发 酵 液 处 理 

用 适宜 的 方法 收集 上 清 液 。 

2.2.5 纯化 

采用 经 批准 的 纯化 工艺 进行 纯化 ,使 其 达到 3. 1 项 要 求 ， 
即 为 人 表皮 生长 因子 原液 。 除 菌 过 滤 后 保存 于 适宜 温度 ,并 
规定 其 有 效 期 。 

2.2.6 原液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3 半成品 
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重组 人 表皮 生长 因子 滴 眼 液 ( 酵 母 ) 
2.3.1 配制 与 除 菌 子 质 量 应 为 5. 9kD 士 0. 59kD。 
2.3.1.1 稀释 液 配 制 3.1.6 外 源 性 DNA 残留 量 


按 经 批准 的 配方 配制 稀释 液 ,配制 后 应 立即 用 于 稀释 。 

2.3.1.2 稀释 与 除 菌 

将 检定 合格 的 人 表皮 生长 因子 原液 用 2. 3. 1. 1 项 稀释 液 
稀释 至 所 需 浓度 。 除 菌 过 滤 后 即 为 半成品 ,应 立即 分 装 或 保 
存 于 2~8C。 

2. 3.2 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.4 成 品 

2.4.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 规定 。 

2.4.2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ”规定 。 

2.4.3 规格 

应 为 经 批准 的 规格 。 眼 内 注射 溶液 . 眼 内 插入 剂 及 供 手 
术 、 伤 口 .角膜 穿 通 伤 用 的 眼 用 制剂 ,应 不 含 抑 菌 剂 或 抗 氧 剂 
或 不 适当 的 缓冲 剂 , 且 应 包装 于 无 菌 容 器 内 供 一 次 性 使 用 。 

2.4.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?和 附录 工 C 的 有 关 规 定 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 生物 学 活性 

依法 测定 (附录 XH)。 

3.1.2 和 蛋白质 含量 

依法 测定 (附录 WB 第 二 法 )。 

3.1.3 比 活 性 

为 生物 学 活性 与 蛋白 质 含 量 之 比 ,每 1mg 蛋白 质 应 不 低 
于 和 0x10 JU 

3.1.4 纯度 

3.1.4.1 电泳 法 

依法 测定 (附录 KW C)。 用 非 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 
胶 电 泳 法 ,分 离 胶 胶 浓 度 为 15% ,加 样 量 应 不 低 于 10pg( 考 马 
斯 亮 蓝 R250 染色 法 ) 或 5ng( 银 染 法 ) 。 经 扫描 仪 扫描 ,纯度 
应 不 低 于 95. 0%。 

3.1.4.2 高 效 液 相 色谱 法 

依法 测定 (附录 亚 B) 。 色 谱 柱 采 用 丁 基 硅 胶 烷 键 合 硅胶 
为 填充 剂 ;以 A 相 ( 三 气 乙 酸 - 水 溶液 : 取 0. 5ml 三 氟 乙 酸 加 水 
至 1000ml, 充 分 混 匀 )、B 相 (三 气 乙 酸 - 乙 且 溶 液 : 取 0. 5ml 三 
氟 乙 酸 加 入 色谱 纯 乙 有 睛 至 1000ml, 充 分 混 匀 ) 为 流动 相 , 在 室 
温 条 件 下 ,进行 梯度 洗 脱 (22% 一 37%B 相 ); 上 样 量 应 不 低 于 
5pg, 于 波长 280nm 处 检测 。 以 人 表皮 生长 因子 色谱 峰 计算 
理论 板 数 ,应 不 低 于 500; 按 面积 归 一 化 法 计算 ,人 表皮 生长 
因子 主峰 面积 应 不 低 于 总 面积 的 95. 0% 。 

3.1.5 分 子 量 

依法 测定 (附录 寺 C)。 用 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 
电泳 法 ,分 离 胶 胶 浓度 为 15.0% ,加 样 量 应 不 低 于 1. 0pg, 分 
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每 100ug 蛋白 质 应 不 高 于 10ng( 附 录 人 区 B) 。 

3.1.7 宿主 菌 蛋白 质 残 留 量 

应 不 高 于 总 蛋白 质 的 0.1% (附录 人 区 E)。 

3.1.8 甲醇 含量 

甲醇 含量 应 不 高 于 0. 002% (附录 车 C) 。 

3.1.9 等 电 点 

主 区 带 应 为 4. 0 一 5. 0( 附 录 K D) 。 

3.1.10 紫外 光谱 扫描 

最 大 吸收 峰 波 长 应 为 277nm 士 3nm( 附 录 卫 A) 。 

3.1.11 肽 图 (至 少 每 半年 测定 一 次 ) 

依法 测定 (附录 形 E) ,应 与 对 照 品 图 形 一 致 。 

3.1.12 N- 末 端 氨 基 酸 序列 (至 少 每 年 测定 一 次 ) 

用 氨基 酸 序列 分 析 仪 测定 ,其 N- 末 端 序列 应 为 ; 

Asn-Ser-Asp-Ser-Glu-Cys-Pro-Leu-Ser-His-Asp-Gly- 
Tyr-Cys-Leu。 

3.1.13 鉴别 试验 

按 免疫 印迹 法 (附录 网 A) 或 免疫 斑点 法 (附录 媳 B) 测 
定 , 应 为 阳性 。 

3.2 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 机 A) ,应 符合 规定 。 

3.3 ”成品 检定 

3.3.1 鉴别 试验 

按 免疫 印迹 法 (附录 妞 A) 或 免疫 斑点 法 (附录 出 B) 测 
定 , 应 为 阳性 。 

3. 3.2 物理 检查 

3.3.2.1 外 观 

应 为 无 色 澄 清 液体 。 

3.3.2.2 可 见 异 物 

依法 检查 (附录 V B) ,应 符合 规定 。 

3. 3.2.3 装 量 

依法 检查 (附录 V F) ,应 符合 规定 。 

3.3.3 化 学 检定 

3.3.3.1 pH 值 

应 为 6. 9 一 7, 3( 附 录 V A)。 

3. 3. 3.2 渗透 压 摩尔 浓度 

依法 测定 (附录 V HH) ,应 符合 批准 的 要 求 。 


3.3.4 生物 学 活性 
应 为 标示 量 的 70% 一 200 上 (附录 X H)。 
3. 3. 5 无 菌 检查 


依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 4 一 25C 避 光 处 保存 和 运输 。 自 分 装 之 日 起 , 按 批准 
的 有 效 期 执行 。 
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重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 滴 眼 液 


5 说 明 书 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 规定 。 


重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 滴 眼 液 
Chongzu Niu Jianxing Chengxianweixibao 
Shengzhangyinzi Diyanye 
Recombinant Bovine Basic Fibroblast 


Growth Factor Eye Drops 


本 品系 由 含有 高 效 表达 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 基因 
的 大 肠 杆 菌 ,经 发 酵 .分 离 和 高 度 纯化 后 制 成 。 含 适宜 稳定 剂 
和 防腐 剂 ,不 含 抗生素 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 料及 辅料 .水 .器 具 .动物 等 应 符合 
“ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 工程 菌 菌 种 

2.1.1 名 称 及 来 源 

重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 工程 菌株 系 由 带 有 牛 碱 
性 成 纤维 细胞 生长 因子 基因 的 重组 质粒 转化 的 大 肠 杆菌 菌株 。 

2.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”的 规定 。 

2.1.3 菌 种 检定 

主 种 子 批 和 工作 种 子 批 的 菌 种 应 进行 以 下 各 项 全 面 
检定 。 

2.1.3.1 划 种 LB 琼脂 平板 

应 旦 典型 大 肠 杆 菌 集 落 形态 ,无 其 他 杂 菌 生长 。 

2.1.3.2 染色 镜 检 

应 为 典型 的 革 兰 阴性 杆菌 。 

2.1.3.3 对 抗生素 的 抗 性 

应 与 原始 菌 种 相符 。 

2.1.3,4 电镜 检查 (工作 种 子 批 可 免 做 ) 

应 为 典型 大 肠 杆菌 形态 ,无 支原体 、 病 毒 样 颗粒 及 其 他 微 
生物 污染 。 

2.1.3.5 生化 反应 

应 符合 大 肠 杆菌 生物 学 性 状 。 

2.1.3.6 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 表达 量 

在 揪 床 中 培养 ,应 不 低 于 原始 菌 种 的 表达 量 。 

2.1.3.7 质粒 检查 

该 质粒 的 酶 切 图 谱 应 与 原始 重组 质粒 相符 。 

2.1. 3.8 核 苷 酸 序列 检测 

牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 基因 核 苷 酸 序列 应 与 理论 值 
相符 。 

2,2 原液 

2.2.1 种 子 液 制 备 


将 检定 合格 的 工作 种 子 批 菌 种 接种 于 适宜 的 培养 基 ( 可 
合适 量 抗 生 素 ) 中 培养 , 供 发 醇 钢 接种 用 。 

2.2.2 发 酵 用 培养 基 

采用 适宜 的 不 含 任何 抗生素 的 培养 基 。 

2. 2. 3 种 子 液 接种 及 发 酵 培养 

2.2.3.1 在 灭 菌 培养 基 中 接种 适量 种 子 液 。 

2.2. 3.2 在 适宜 的 温度 下 进行 发 酵 , 应 根据 经 批准 的 发 
酵 工 艺 进行 ,并 确定 相应 的 发 酵 条 件 , 如 温度 .pH 值 、 溶 氧 、 
补 料 ,发酵 时 间 等 。 发 酵 液 应 定期 进行 质粒 丢失 率 检查 (附录 
区 G) 。 

2.2.4 发 酵 液 处 理 

用 适宜 的 方法 收集 处 理 菌 体 。 

2.2.5 纯化 

采用 经 批准 的 纯化 工艺 进行 初步 纯化 和 高 度 纯化 ,使 其 
达到 3. 1 项 要 求 , 即 为 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 原液 。 加 
人 稳定 剂 , 除 菌 过 滤 后 保存 于 适宜 温度 ,并 规定 其 有 效 期 。 

2.2.6 原液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3 半成品 

2.3.1 配制 与 除 菌 

2. 3.1.1 稀释 液 配制 

按 经 批准 的 配方 配制 稀释 液 。 配 制 后 应 立即 用 于 稀释 。 

2. 3.1.2 稀释 与 除 菌 

将 检定 合格 加 稳定 剂 的 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 原液 
用 2. 3. 1. 1 项 稀释 液 稀 释 至 所 需 浓 度 。 除 菌 过 滤 后 即 为 半 成 
品 ,保存 于 2 一 8'C 。 

2.3.2 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.4 成 品 

2.4.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 

2.4,2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ”规定 。 

2.4.3 规格 

应 为 经 批准 的 规格 。 同 品种 用 于 眼 内 注射 . 眼 内 插入 、 外 
科 手 术 和 急救 时 , 均 不 得 添加 防腐 剂 或 抗 氧 剂 或 不 适当 的 缓 
冲剂 , 且 应 包装 于 无 菌 容器 内 供 一 次 性 使 用 。 

2.4.4. 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 生物 学 活性 

依法 测定 (附录 X G)。 

3.1.2 蛋白 质 含量 

依法 测定 (附录 VW B 第 二 法 )。 

3.1.3 比 活性 

为 生物 学 活性 与 蛋白 质 含量 之 比 ,每 lmg 蛋白 质 应 不 低 
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重组 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 滴 眼 液 


于 1.7X105TU。 依法 测定 (附录 出 E) ,应 与 对 照 品 图 形 一 致 。 
3.1.4 纯度 3.2 半成品 检定 
3.1.4.1 电泳 法 3.2.1 生物 学 活性 
依法 测定 (附录 了 C)。 用 非 还 原型 SDS- 率 丙烯 酰胺 凝 依法 测定 (附录 X G) ,应 符合 规定 。 
胶 电泳 法 ,分 离 胶 胶 浓度 为 15% ,加 样 量 应 不 低 于 10pg( 考 马 3. 2.2 无 菌 检查 
斯 亮 蓝 R250 染色 法 ) 或 5ng( 银 染 法 ) 。 经 扫描 仪 扫描 ,纯度 依法 检查 (附录 于 A) ,应 符合 规定 。 
应 不 低 于 95.0%。 3.3 成 品 检定 
3.1.4.2 高 效 液 相 色谱 法 3. 3.1 鉴别 试验 
依法 测定 (附录 焉 B) 。 色 谱 柱 采 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 按 免疫 印迹 法 (附录 现 A) 或 免疫 斑点 法 (附录 妞 B) 测 
胶 为 填充 剂 ;以 A 相 ( 三 气 乙 酸 -水 溶液 : 取 1.0ml 三 气 乙 酸 加 定 , 应 为 阳性 。 
水 至 1000ml, 充 分 混 匀 ) .B 相 ( 三 气 乙 酸 - 乙 且 溶 液 : 取 1. 0ml 3.3.2 物理 检查 
三 氟 乙 酸 加 入 色谱 纯 乙 且 至 1000ml, 充 分 混 匀 ) 为 流动 相 , 在 3.3.2.1 外 观 
室温 条 件 下 ,进行 梯度 洗 脱 (0 一 70% 了 3 相 )。 上 样 量 应 不 低 于 应 为 无 色 澄 明 液体 。 
10ug, 于 波长 280nm 处 检测 ,以 牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 3. 3.2.2 可 见 异 物 
色谱 峰 计算 理论 板 数 应 不 低 于 2000。 按 面积 归 一 化 法 计算 ， 依法 检查 (附录 V B) ,应 符合 规定 。 
牛 碱 性 成 纤维 细胞 生长 因子 主峰 面积 应 不 低 于 总 面积 的 3.3.2.3 装 量 
95.0%。 依法 检查 (附录 V F) ,应 符合 规定 。 
3.1.5 分 子 量 3.3.3 pH 值 
依法 测定 (附录 KW C)。 用 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 应 为 6. 5~7. 5( 附 录 V A)。 
电泳 法 ,分离 胶 胶 浓度 为 15.0%, 加 样 量 应 不 低 于 1. 0pg, 制 3. 3.4 生物 学 活性 
品 两 条 蛋白 带 的 分 子 质量 应 分 别 为 17. 5kD 士 1.75kD 和 应 为 标示 量 的 70 外 一 200% (附录 六 G) 。 
22. OkD 十 2. 20kD。 3.3.5 无 菌 检查 
3.1.6 外 源 性 DNA 残留 量 依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 
每 1 次 人 用 剂量 应 不 高 于 10ng( 附 录 人 区 B)。 4 保存 .运输 及 有 效 期 
3.1.7 等 电 点 于 2~8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 分 装 之 日 起 , 按 批准 的 有 
主 区 带 应 为 9. 0 一 10.0( 附 录 K D) 。 效 期 执行 。 
3.1.8 紫外 光谱 扫描 5 使 用 说 明 
最 大 吸收 峰 波 长 应 为 277nm 十 3nm( 附 录 了 A) 。 应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 和 批准 的 内 容 。 


3.1.9 上 肽 图 (至 少 每 半年 测定 1 次 ) 
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乙 型 脑 炎 减 毒 活 疫 苗 
Yixing Naoyan Jiandu Huoyimiao 


Japanese Encephalitis Vaccine, Live 


本 品系 用 乙 型 脑 炎 (简称 乙 脑 ) 病 毒 减 毒 株 接 种 于 原 代 地 
鼠 肾 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 
用 于 预防 乙 型 脑 炎 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器 具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

生产 用 细胞 为 原 代 地 鼠 肾 细胞 或 连续 传代 不 超过 5 代 的 
地 鼠 肾 细胞 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 
规程 ?规定 。 

2.1.2 细胞 制备 

选用 10~14 日 龄 地 鼠 , 无 菌 取 肾 , 剪 碎 , 经 胰 蛋 白 酶 消 
化 ,用 培养 液 分 散 细胞 ,制备 细胞 悬 液 ,分 装 培养 瓶 , 置 37%C 
土 1C 培 养 。 细 胞 生长 成 致密 单 层 后 接种 病毒 。 来 源 于 同一 
批 地 鼠 、 同 一 容器 内 消化 制备 的 地 鼠 肾 细胞 为 一 个 细胞 消化 
批 ; 源 自 同 一 批 地 鼠 、 于 同一 天 制备 的 多 个 细胞 消化 批 为 一 个 
细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 种 为 乙 脑 病毒 SA14-14-2 减 毒 株 或 其 他 经 批准 
的 减 毒 株 。 

2.2.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ?规定 。 

原始 种 子 批 传代 应 不 超过 第 6 代 , 主 种 子 批 应 不 超过 第 
8 代 , 工 作 种 子 批 应 不 超过 第 9 代 , 生 产 的 疫苗 应 不 超过 第 
10 代 。 

2. 2.3 种 子 批 毒 种 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
2. 2. 3. 1 一 2. 2. 3. 4 项 检定 。 

2.2.3.1 鉴别 试验 

将 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,到 适宜 稀释 度 分 别 与 非 同 源 性 
乙 脑 特异 性 免疫 血清 和 乙 脑 阴性 血清 混合 , 置 37C 水 浴 90 


分 钟 , 接 种 地 鼠 肾 单 层 细胞 或 BHK:: 细胞 进行 中 和 试验 , 观 


察 5 一 7 天 判定 结果 。 中 和 指数 应 大 于 1000。 
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2.2.3.2 病毒 滴定 

将 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,至 少 取 3 个 稀释 度 的 病毒 液 ， 
分 别 接种 BHK2 细胞 ,用 蚀 斑 法 进行 滴定 。 冻 干 种 子 批 病毒 
滴 度 应 不 低 于 5.7 lg PFU/ml; 液体 种 子 批 病毒 滴 度 应 不 低 
于 7.2 lg PFU/ml。 

2. 2.3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 A) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 并 B) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.5 病毒 外 源 因 子 检查 

依法 检查 (附录 对 C) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.6 刁 和 蛋白 基因 稳定 性 试验 

以 下 蛋白 基因 区 核 背 酸 序列 测定 验证 其 遗传 稳定 性 。 
编码 EE 蛋白 基因 区 的 8 个 关键 位 点 氨基 酸 不 能 发 生 改 变 


《E-107: 茶 丙 氨 酸 ,E-138: 赖 氨 酸 ,E-176: 纺 氨 酸 ,E-177: 丙 氨 


酸 ,E-264: 组 氨 酸 ,E-279: 甲 硫 氨 酸 ,E-315: 顷 氨 酸 ,E-439 : 精 
氨 酸 ) 。 

与 基因 库 中 登录 号 为 D90195 的 乙 型 脑 炎 减 毒 株 SA14- 
14-2 株 的 了 蛋白 基因 区 核 苷 酸 序 列 的 同 源 性 应 不 低 于 
99. 6%。 

2. 2. 3.7 免疫 原 性 检查 

用 主 种 子 批 毒 种 制备 原 疫苗 , 取 10”、10*、10” 至 少 3 个 
稀释 度 ,分别 免 疫 体 重 为 10~12g 小 鼠 10 只 ,每 只 皮下 注射 
0. lml, 免 疫 1 次 。 免 疫 后 14 天 用 Ps 株 乙 脑 强 毒 腹腔 攻击 ， 
每 只 注射 0. 3ml, 其 病毒 量 应 不 低 于 500 腹腔 滴定 的 LDs 。 
同时 每 只 小 鼠 脑 内 接种 稀释 液 0. 03ml, 接 种 后 3 天 内 死亡 者 
不 计 ( 动 物 死亡 数量 应 不 得 超过 试验 动物 总 数 的 20%) ,攻击 
后 14 天 判定 结果 。EDs。 应 不 高 于 3.0 lg PFU ,攻击 对 照 组 小 
鼠 死 亡 率 应 不 低 于 80%。 

2. 2.3.8 猴 体 神经 毒 力 试验 

用 冻 干 主 种 子 批 进行 猴 体 神经 毒 力 试验 (病毒 滴 度 不 低 
于 5.7 lg PFU/ml), 分 别 注射 10 只 恒 河 猴 的 两 侧 丘 脑 各 
0. 5ml、 腰 部 疹 骨 内 0.2ml。 对 照 组 用 强 毒 SA 株 稀释 成 
10: PFU/ml 和 10: PFU/ml 病毒 量 , 以 同 法 接种 恒 河 猴 , 每 
个 稀释 度 注射 4 只 恒 河 猴 。 试验 用 恒 河 猴 乙 脑 抗 体 应 为 
阴性 。 

对 SA14-14-2 减 毒 组 的 10 只 恒 河 猴 观 察 至 少 21 天 ,应 
无 任何 特异 性 乙 脑 发 病症 状 ,组 织 学 检查 仅 表 现 为 注射 部 位 、 
脑 和 痊 钥 有 轻微 的 炎症 反应 。 而 对 照 组 SA 株 在 注射 后 8 
天 内 病毒 量 10; PFU/ml 组 4 只 恒 河 猴 应 全 部 死亡 ; 病毒 量 
为 102PFU/ml 组 的 4 只 恒 河 猴 ,至少 应 有 2 只 死亡 。 组 织 学 
检查 表现 主要 特征 为 神经 细胞 坏死 , 较 少 炎症 反应 。 

2.2.3.9 脑 内 致 病 力 试验 

用 种 子 批 毒 种 接种 体重 为 12 一 14g 小 鼠 , 至 少 10 只 ,每 
只 脑 内 注射 0. 03ml, 观 察 14 天 应 存活 。 接 种 后 3 天 内 死亡 
者 不 计 ( 动 物 死亡 数量 应 不 得 超过 试验 动物 总 数 的 20%)。3 
。 409 。 
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天 后 如 有 小 鼠 发 病 , 应 处 死 后 取 脑 ,测定 致 病 力 。 小 鼠 脑 内 毒 
力 应 不 高 于 3.0 lg LDso/0.03ml, 同 时 以 10 " 病 鼠 脑 悬 液 皮下 
注射 体重 为 10 一 12g 小 鼠 10 只 ,每 只 0. lml, 观 察 14 天 ,应 
全 部 健 存 。 
2.2.3.10 皮下 感染 入 脑 试验 
用 种 子 批 毒 种 接种 体重 为 10 一 12g 小 鼠 10 只 ,每 只 皮下 
注射 0. lml, 同 时 右 侧 脑 内 空 刺 ,观察 14 天 ,应 全 部 健 存 。 
2.2.3.11 乳 鼠 传代 返 祖 试 验 
用 病毒 滴 度 不 低 于 7.2 lg PFU/ml( 液 体 毒 种 ) 或 不 低 于 
5.7 lg PFU/ml( 冻 干 毒 种 ) 的 种 子 批 毒 种 接种 3 一 5 日 龄 乳 鼠 
10 只 ,每 只 脑 内 注射 0.02ml。 将 发 病 的 乳 鼠 处 死 3 只 ,解剖 
取 脑 ,用 体重 为 12~14g 小 鼠 测 其 致 病 力 , 脑 内 毒 力 应 不 高 于 
3.0 lg LDso/0.03ml, 同 时 以 1071 的 发 病 乳 鼠 脑 悬 液 皮下 注射 
体重 为 10 一 12g 小 鼠 10 只 ,每 只 0.1ml, 观 察 14 天 ,应 全 部 
健 存 。 
2. 2.4 毒 种 保存 
毒 种 应 于 一 60C 以 下 保存 。 
2.3 原液 
2.3.1 细胞 制备 
按 2. 1. 2 项 进行 。 
2.3.2 培养 液 
培养 液 为 含 适量 灭 能 新 生 牛 血清 和 屯 蛋 白水 解 物 的 
Earle's 液 或 其 他 适宜 培养 液 。 用 于 细胞 培养 的 新 生 牛 血清 
应 为 乙 脑 抗体 阴性 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 要 求 (附录 观 
D) 。 
2.3.3 对 照 细 胞 病毒 外 源 因子 检查 
依法 检查 (附录 下 C) ,应 符合 规定 。 
2. 3.4 病毒 接种 和 培养 
挑选 生长 致密 的 单 层 细胞 ,用 洗涤 液 充 分 冲洗 后 加 入 适 
量 维持 液 , 按 0. 001MOI 接种 病毒 , 置 36'C 土 1C 培 养 。 
2.3.5 病毒 收获 
种 毒 后 72 小 时 左右 细胞 出 现 病变 时 收获 病毒 液 。 根 据 
细胞 生长 情况 ,可 换 以 维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 
同一 细胞 批 的 同一 次 病毒 收获 液 经 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 
病毒 收获 液 。 
2. 3.6 单 次 病毒 收获 液 检定 
按 3. 1 项 进行 。 
2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保存 
于 2~8C 保 存 不 超过 30 天 。 
2. 3.8 单 次 病毒 收获 液 合并 
同一 细胞 批 的 多 个 单 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 ,经 澄清 
过 滤 ,合并 为 1 批 原液 。 
2.3.9 原液 检定 
按 3.2 项 进行 。 
2.4 半成品 
2.4.1 配制 
将 原液 按 规 定 的 同一 病毒 滴 度 适当 稀释 ,加 入 适宜 稳定 
。 410 。 


剂 即 为 半成品 ,每 批 半成品 总 量 不 得 超过 150L。 
2.4.2 半成品 检定 
按 3. 3 项 进行 。 
2.5 成 品 
2.5.1 分 批 
应 符合 “生物 制品 分 批 规程 > 规定。 
2.5.2 分 装 及 浆 干 
应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 > 规定。 分 装 过 程 中 
半成品 疫苗 应 置 于 2~8'C 。 
2.5.3 规格 
按 标示 量 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml、1. 5ml、2. 5ml。 每 1 次 人 用 
剂量 为 0. 5ml, 含 乙 脑 活 病毒 应 不 低 于 5. 4 lg PFU。 
2.5.4 包装 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 。 
3 检定 
3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 
3.1.1 病毒 滴定 
按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 7.0 lg PFU/ml。 
3.1.2 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 
3.1.3 支原体 检查 
依法 检查 (附录 壮 B) ,应 符合 规定 。 
3.2 原液 检定 
3.2.1 病毒 滴定 
按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 7.0 lg PFU/ml。 
3. 2.2 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 而 A) ,应 符合 规定 。 
3.2.3 支原体 检查 
依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 规定 。 
3. 2.4 逆转 录 酶 活性 检查 
按 本 品种 附录 进行 ,应 为 阴性 。 
3.3 半成品 检定 
3. 3.1 病毒 滴定 
按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 6. 8 lg PFU/ml。 
3. 3.2 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 
3.4 成 品 检定 
除 水 分 测定 外 , 按 标示 量 加 入 所 附 疫苗 稀释 剂 , 复 溶 后 进 
行 以 下 各 项 检定 。 
3.4.1 鉴别 试验 
按 2. 2. 3. 1 项 进行 。 
3.4.2 外 观 
应 为 淡 黄 色 蕊 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 或 淡 粉 红色 澄明 液 
体 , 无 异物 。 
3.4.3 水 分 
应 不 高 于 3.0% (附录 W D)。 
3.4.4 ”病毒 滴定 
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按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 5.7 lg PFU/ml。 
3.4.5 热 稳定 性 试验 
疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 
行 。 于 37 放置 7 天 , 按 2.2.3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 
于 5.7 lg PFU/ml, 病 毒 滴 度 下 降 应 不 高 于 1. 0 lg。 
3.4.6 牛 血清 白 蛋 白 残 留 量 
应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 钮 DD。 
3.4.7 抗生素 残留 量 
生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 
3.4.8 安全 试验 
3.4.8.1 脑 内 致 病 力 试验 
按 2. 2. 3. 9 项 进行 。 
3.4.8.2 乳 鼠 传代 返 祖 试验 
按 2. 2. 3. 11 项 进行 。 
3. 4.9 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 
3.4. 10 异常 毒性 检查 
依法 检查 (附录 观 下 ) ,应 符合 规定 。 
3.4.11 细菌 内 毒素 检查 
应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 观 王 凝 胶 限 度 试验 ) 。 和 @[ 境 订 ] 
4 保存 .运输 及 有 效 期 
于 2~8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 
5 疫苗 稀释 剂 
疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 或 灭 菌 PBS, 应 符合 “ 凡 例 ” 
的 有 关 要 求 。 
5.1 灭 菌 PBS 的 检定 
5.1.1 pH 值 
应 为 7.2 一 8.0( 附 录 V A) 。 
5.1.2 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 
5.1.3 细菌 内 毒素 检查 
应 不 高 于 0.25EU/ml( 附 录 对 EE 凝 胶 限 度 试验 )。 
2 装 量 
包装 
执行 标准 
生产 企业 
有 效 期 
附录 
逆转 录 酶 活性 测定 法 
7 使 用 说 明 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


附录 逆转 录 酶 活性 检查 法 


本 法 系 采 用 PERT 法 通过 以 噬菌体 MS2 RNA 为 模板 ， 
在 外 源 逆转 录 酶 作用 时 产生 cDNA, 再 经 PCR 法 扩 增 后 ,以 


a a a cm co cn 
mm cn 必 cn 


电泳 法 分 析 扩 增 产物 ,检查 供 试 品 中 逆转 录 酶 活性 。 
试剂 
1. 鸣 菌 体 MS2 RNA 赛 核 苷 酸 引物 
RT1:5-d(CATAGGTCAAACCTCGTAGGAATG )-3 
RT-2:5-d(CTCCTGCTCAACTTCCTGTCGAG)-3/ 
2. 模板 ” 叭 菌 体 MS2 RNA 
3. 逆转 录 体 系 
(1) 模 板 引 物 基 本 反应 体系 


0. 28pmol/pl 的 噬菌体 MS2 RNA 0. 5pl 
10pmol/pl1 引物 RT-1 0. 5pl 
焦 碳 酸 二 乙 酯 (DEPC) 处 理 的 水 0. 4pl 
(2) 逆 转录 反应 体系 
逆转 录 缓 冲 液 5pl 
供 试 品 ( 或 不 同 灵 敏 度 标准 逆转 录 

酶 或 阳性 对 照 . 阴 性 对 照 ) 2pl 
2. 5mmol/ml 脱氧 核糖 核 苷 酸 (dNTPs) 0. 5pl 
25mmol/ml 氯化镁 0. 5ul 
二 硫 苏 糖 醇 (DTT) 0. 5ul 
DEPC 处 理 的 水 15. 1p1 至 总 量 为 23. 6pl1 
4. PCR 扩 增 体系 
PCR 缓冲 液 10pl 
2. 5mmol/ml dNTPs 2nl 
1l0pmol/pl 引物 RT-1 2pl 
l0pmol/p1 引 物 RT-2 3pl 
RNA 酶 H 1pl 


DEPC 处 理 的 水 至 75pl 

加 入 Taq DNA 育 合 酶 0. 2pl1。 

5. 甲 基 氨基 甲烷 -硼酸 (TBE) 电 泳 缓冲 液 

甲 基 氨基 甲烷 54g 

硼酸 27. 5g 

加 入 0. 5mol/L 四 甲 基 乙 二 胺 (pH8. 0) 20ml 

定 容 至 1000ml, 使 用 时 1 : 5 售 稀 释 。 

供 试 品 . 灵 敏 度 标准 及 阳性 对 照 品 的 制备 

1. 按 标示 量 复 溶 供 试 品 。 

2. 取 1U 逆转 录 酶 用 DEPC 处 理 的 水 做 10 们 系列 稀释 ， 
取 10”、10"” 和 10* 稀 释 度 各 2pl 作为 灵敏 度 标准 。 

3. 阳性 对 照 :用 SP2/0 细胞 培养 上 清 液 作为 阳性 对 照 。 

4. 阴性 对 照 : 用 2pl DEPC 处 理 的 水 代替 。 

检查 法 

1. 逆转 录 

1.1 将 模板 引物 基本 反应 体系 1. 4 由 依次 置 于 95%C 
反应 5 分 钟 ,37 反应 30 分 钟 ,4 反应 5 分 钟 后 ,加 入 逆 
转录 反应 体系 23. 6p1C( 总 体积 为 25p1), 置 37C 作 用 30 
分 钟 。 

1.2 分 别 将 供 试 品 、 阳 性 对 照 、 阴 性 对 照 及 稀释 度 为 
10* ~10* 灵 敏 度 标准 的 逆转 录 酶 2nl 加 入 上 述 逆 转录 反应 体 
系 , 分 别 置 37C 作 用 30 分 钟 。 
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2，PCR 扩 增 

取 PCR 扩 增 体系 75p1, 加 入 上 述 经 各 道 转录 后 的 样品 ， 
混 匀 后 , 按 下 列 条 件 进 行 扩 增 :94C30 秒 ,55C 100 秒 ,72%C 
110 秒 , 共 35 个 循环 周期 ,72 人 延伸 10 分 钟 。 产 物 作 琼脂 糖 
凝 胶 电 泳 分 析 , 如 不 能 立即 进行 琼脂 糖 凝 胶 电 泳 分 析 , PCR 
扩 增 产物 应 于 2 一 8 保存 。 

3. PCR 扩 增 产物 的 电泳 

将 适量 的 PCR 扩 增 产物 加 到 2%% 琼 脂 糖 凝 胶 板 上 进行 
电泳 分 析 ( 附 录 人 B) ,同时 加 DNA 分 子 量 标准 ,电泳 后 紫外 
灯 下 观察 DNA 条 带 结 果 。 

结果 判定 

阳性 对 照 于 112bp 处 呈现 条 带 , 阴 性 对 照 不 出 现任 何 条 
带 , 供 试 品 于 112bp 处 呈现 条 带 判 为 阳性 。 

【附注 】 

逆转 录 酶 灵敏 度 标准 应 大 于 等 于 10”。 


乙 型 脑 炎 减 毒 活 疫苗 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 : 乙 型 脑 炎 减 毒 活 疫苗 

英文 名 称 :Japanese Encephalitis Vaccine，Live 

汉语 拼音 :Yixing Naoyan Jiandu Huoyimiao 

【成 分 和 性 状 】 本 品系 用 流行 性 乙 型 脑 炎 病 毒 减 毒 株 接 
种 原 代 地 和 鼠 肾 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 , 加 入 适宜 稳定 剂 冻 
干 制 成 。 为 淡 黄 色 朴 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 或 淡 粉 红色 澄明 
液体 。 

有 效 成 分 : 乙 型 脑 炎 减 毒 活 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 或 灭 菌 PBS。 

【接种 对 象 〗】 8 月 龄 以 上 健康 儿童 及 由 非 疫 区 进 和 人 疫 区 
的 儿童 和 成 人 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产生 抗 乙 型 
脑 炎 病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 流行 性 乙 型 脑 炎 。 

【规格 】 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml、1. 5ml、 2. 5ml。 每 1 次 人 用 
剂量 为 0. 5ml, 含 乙 型 脑 炎 活 病毒 应 不 低 于 5. 4 lg PFU。 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 疫 苗 稀释 剂 ， 
待 疫苗 复 溶 并 摇 匀 后 使 用 。 

(2) 于 上 臂 外 侧 三 角 肌 下 缘 附 着 处 皮下 注射 。 

(3)8 月 龄 儿童 首次 注射 1 次 :于 2 岁 再 注射 1 次 ,每 次 
注射 0. 5ml, 以 后 不 再 免疫 。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,注射 部 位 可 出 现 疼痛 和 
触 痛 , 多 数 情况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 

(2) 一 般 接种 疫苗 后 1 一 2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反应 ,一 般 持 续 1 一 2 天 后 可 自行 
缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 开 水 ,注意 保暖 ,防止 
继 发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时 间 超 过 48 小 时 者 ,可 
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给 予 物理 方法 或 药物 对 症 处 理 。 

(3) 接 种 疫苗 后 , 偶 有 散在 皮疹 出 现 , 一 般 不 和 需 特殊 处 理 ， 
必要 时 可 对 症 治疗 。 

罕见 不 良 反应 ， 

重度 发 热 反应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 , 以 防 高 
热 惊 胶 。 

极 罕见 不 良 反应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一 般 接 种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 苯 麻 疹 ， 
出 现 反 应 时 ,应 及 时 就 诊 , 给 予 抗 过 敏 治 疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 接 种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 敏 性 紫 闻 : 出 现 过 敏 性 紫 闻 反 应 时 应 及 时 就 诊 , 应 
用 皮质 国 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 规范 治疗 ,治疗 不 当 或 不 及 时 
有 可 能 并 发 些 疗 性 肾炎 。 

(4) 出 现 血管 神经 性 水 肿 ,应 及 时 就 诊 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 的 任何 成 分 ,包括 辅料 以 
及 抗生素 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 .严重 慢性 疾病 .慢性 疾病 的 急性 发 作 期 

(3) 妊 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治 
疗 者 。 

(5) 患 脑病 、 未 控制 的 癫 病 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾 
病 者 。 

【注意 事项 】 (1) 以 下 情况 者 慎 用 :家 族 和 个 人 有 惊 胸 史 
者 .和 患 慢 性 疾病 者 、 有 疗 病 史 者 ,过敏 体质 者 、 哺 乳 期 妇女 。 

(2) 开 启 疫苗 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接 触 疫苗 。 

(3) 疫 苗 瓶 有 裂纹 ,标签 不 清 或 失效 者 、 疫 苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 ,如 需 放置 ,应 置 2 一 8 于 
30 分 钟 内 用 完 ,剩余 均 应 废弃 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 3 个 月 以 上 接种 本 品 ， 
以 免 影 响 免 疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 1 
个 月 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 

(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 避免 怀孕 。 

(10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

【有 效 期 】 18 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 
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冻 干 甲 型 肝炎 减 毒 活 疫苗 


生产 地 址 : 
邮政 编码 : 
电话 号 码 ; 
传真 号 码 : 
网 址 : 


冻 干 甲 型 肝炎 减 毒 活 疫 苗 
Donggan Jioxing Ganyan Jiandu Huoyimiao 


Hepatitis A(Live) Vaccine , Freeze-dried 


本 品系 用 甲 型 肝炎 (简称 甲肝 ) 病毒 减 毒 株 接种 人 二 倍 
体 细 胞 ,经 培养 .收获 .提取 病毒 后 ,加 人 适宜 稳定 剂 冻 于 制 
成 。 用 于 预防 甲 型 肝炎 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

生产 用 细胞 为 人 二 售 体 细胞 (2BS 株 、KMBi; 株 或 其 他 
批准 的 细胞 株 ) 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 
规程 ?规定 。 取 自 同 批 工 作 细胞 库 的 1 支 或 多 支 细 胞 ， 经 复 
苏 扩 增 后 的 细胞 仅 用 于 一 批 疫苗 的 生产 。 

2BS 株 原 始 细胞 库 细 胞 代 次 应 不 超过 第 14 代 , 主 细胞 库 
细胞 代 次 应 不 超过 第 31 代 , 工 作 细胞 库 细 胞 代 次 应 不 超过 第 
44 代 ;KMBu 株 原始 细胞 库 细胞 代 次 应 不 超过 第 6 代 , 主 组 
胞 库 细胞 代 次 应 不 超过 第 15 代 , 工 作 细胞 库 细 胞 代 次 应 不 超 
过 第 45 代 。 

2.1,2 细胞 制备 

取 工 作 细 胞 库 中 的 1 支 或 多 支 细 胞 ,经 复苏 、 胰 蛋白 酶 消 
化 .37C 土 0. 5C 静 置 或 旋转 培养 制备 的 一 定数 量 并 用 于 接种 
病毒 的 细胞 为 一 个 细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 种 为 甲肝 病毒 H; 减 毒 株 或 L-A-1 减 毒 株 。 

2.2.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”规定 。 

H; 减 毒 株 原始 种 子 批 传代 应 不 超过 第 7 代 , 主 种 子 批 应 
不 超过 第 8 代 , 工 作 种 子 批 应 不 超过 第 14 代 , 生 产 的 疫苗 病 
毒 代 次 应 不 超过 第 15 代 ;L-A-l 减 毒 株 原始 种 子 批 传代 应 
不 超过 第 17 代 , 主 种 子 批 应 不 超过 第 "25 代 mrtsirl, 工 作 种 
子 批 应 不 超过 第 26 代 , 生 产 的 疫苗 病毒 代 次 应 不 超过 第 
27 代 。 

2.2.3 种 子 批 毒 种 的 检定 


主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
2. 2. 3. 1 一 2. 2. 3. 4 项 检定 。 

2.2.3.1 鉴别 试验 

用 甲肝 病毒 特异 性 免疫 血清 及 甲肝 病毒 抗体 阴性 血清 分 
别 与 500~1000CCIDso/ml 甲肝 病毒 等 量 混 合 , 置 37C 水 浴 
60 分 钟 ,接种 人 二 倍 体 细胞 , 置 35'C 培 养 至 病毒 增殖 高 峰 期 ， 
提取 甲肝 病毒 后 用 酶 联 免 疫 法 测定 ,经 中 和 的 病毒 液 检 测 结 
果 应 为 阴性 ,证 明 甲肝 病毒 被 完全 中 和 ; 未 经 中 和 的 病毒 液 
检测 结果 应 为 阳性 ,证 明 为 甲肝 病毒 。 

2.2.3.2 病毒 滴定 

将 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 , 取 至 少 3 个 稀释 度 , 分别 接种 
人 二 倍 体 细 胞 , 置 35C 培 养 至 病毒 增殖 高 峰 期 ,收获 后 提取 
甲肝 病毒 ,用 酶 联 免 疫 法 测定 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 6.50 lg 
CCIDso /ml。 

2.2. 3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 验 A) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 而 B) ,应 符合 规定 。 

2. 2.3.5 病毒 外 源 因 子 检 查 

依法 检查 (附录 壮 C), 应 符合 规定 。 供 试 品 可 不 经 甲肝 
病毒 特异 性 免疫 血清 中 和 ,直接 接种 小 根 观 察 。 

2.2.3.6 免疫 原 性 检查 

用 主 种 子 批 毒 种 制备 原 疫 苗 , 按 常规 接种 甲肝 易 感 者 至 
少 40 名 ,分 别 于 免疫 前 及 免疫 后 6 一 8 周 采血 ,血清 抗体 阳 转 
率 应 不 低 于 90%% 。 

2.2.3.7 猴 体 安全 及 免疫 原 性 试验 

用 主 种 子 批 毒 种 制备 原 疫苗 进行 猴 体 试验 。 取 甲肝 病毒 
抗体 阴性 \ 丙 氨 酸 氨基 转移 酶 指标 正常 .体重 为 1.5 一 人 5 kg 
的 健康 恒 河 猴 或 红 面 猴 5 只 ,于 下 肢 静 脉 注射 疫苗 1. 0ml, 滴 
度 应 不 低 于 6. 50 lg CCID;o /ml。 试 验 猴 于 第 0 周 . 第 4 周 、 第 
8 周 肝 穿 刺 做 组 织 病理 检查 。 于 第 0 周 . 第 2 周 . 第 3 周 . 第 4 
周 . 第 6 周 . 第 8 周 采 血 测定 丙 氨 酸 氨基 转移 酶 及 甲肝 病毒 搞 
体 。 应 设 2 只 猴 为 阴性 对 照 。 

试验 组 符合 下 列 情况 者 判定 合格 : 

(1) 至 少 4 只 猴 抗 体 阳 转 ; 

(2) 血 清 丙 氨 酸 氨 基 转 移 酶 有 一 过 性 (1 周 次 ) 升 高 者 不 
超过 2 只 猴 ; 

(3) 肝 组 织 无 与 接种 供 试 品 有 关 的 病理 改变 。 

有 下 列 情 况 之 一 者 可 重 试 : 

(1) 接 种 猴 抗 体 阳 转 率 低 于 4/5; 

(2) 抗 体 阳 转 前 后 2 周 内 血清 丙 氨 酸 氮 基 转 移 酶 异常 逢 
高 超过 2 次 ; 

〈3) 试 验 猴 不 能 排除 其 他 原因 所 致 的 肝 组 织 病理 改变 。 

重 试 后 仍 出 现 上 述 情况 之 一 者 , 判 为 不 合格 。 

2.2.4 毒 种 保存 

毒 种 应 于 一 60 以 下 保存 。 

2.3 原液 
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冻 干 甲 型 肝炎 减 毒 活 疫苗 
2.3.1 细胞 制备 应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 。 
按 2. 1. 2 项 进行 。 3 检定 
2. 3.2 培养 液 3.1 病毒 收获 物 检定 
培养 液 为 含 适 量 灭 能 新 生 牛 血清 的 MEM 或 其 他 适宜 培 3.1.1 病毒 滴定 
养 液 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 规定 (附录 前 D), 且 甲肝 抗 按 2.2.3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 ?7.00 lg 
体检 测 应 为 阴性 。 CCIDsoyml。 
2.3.3 对 照 细胞 病毒 外 源 因子 检查 3.1.2 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 观 C) ,应 符合 规定 。 依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 
2.3.4 病毒 接种 和 培养 3.1.3 支原体 检查 
将 毒 种 按 0.05 一 1.0MOI 接种 细胞 ( 辐 一 工作 种 子 批 毒 依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 规定 。 
种 应 按 同一 MOI 接种 ) ,于 35C 士 0.5C 培 养 ,培养 期 间 , 根 3.2 原液 检定 
据 细胞 生长 情况 ,可 用 不 少 于 原 倍 培养 液 量 的 洗 液 洗涤 去 除 3.2.1 病毒 滴定 
牛 血清 ,并 换 加 维持 液 或 其 他 适宜 的 液体 继续 培养 。 按 2.2.3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 7.00 lg 
2.3.5 病毒 收获 物 CCIDso /ml, 
于 病毒 增殖 高 峰 期 ,采用 适宜 浓度 的 胰 和 蛋白酶 或 其 他 适 3. 2.2 无 菌 检查 
宜 方 法 消化 含 甲肝 病毒 的 细胞 ,并 经 离心 或 其 他 适宜 的 方法 依法 检查 (附录 难 A) ,应 符合 规定 。 
收集 含 甲 肝病 毒 的 细胞 为 病毒 收获 物 。 3.2.3 支原体 检查 
2.3.6 病毒 收获 物 检定 依法 检查 (附录 并 B) ,应 符合 规定 。 
按 3. 1 项 进行 。 3.3 半成品 检定 


2.3.7 病毒 收获 物 保存 

于 一 20C 以 下 保存 ,保存 时 间 按 批准 的 执行 。 

2.3.8 病毒 提取 

检定 合格 的 病毒 收获 物 经 冻 融 和 (或 ) 超 声波 处 理 后 ,用 
适宜 浓度 的 三 氯 甲 烷 抽 提 以 提取 病毒 。 

2.3.9 合并 

同一 细胞 批 生 产 的 病毒 收获 物 经 提取 病毒 后 合并 为 一 批 
原液 。 

2.3.10 原液 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.3.11 原液 保存 

于 2~8C 人 保存, 保存 时 间 按 批准 的 执行 。 

2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 原液 按 规定 的 同一 病毒 滴 度 进行 配制 ,并 加 入 适宜 稳 
定 剂 , 即 为 半成品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3. 3 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ”规定 。 

2.5.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ”规定 。 

2.5.3 规格 

按 标示 量 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml 或 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0. 5ml 或 1.0ml, 含 甲 型 肝炎 活 病 毒 应 不 低 于 6.50 lg 
CCIDs, 。 

2.5.4 包装 
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无 菌 检查 

依法 检查 (附录 难 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 和 所 附 灭 菌 注 射 用 水 , 复 溶 


后 进行 以 下 各 项 检定 。 


3.4.1 鉴别 试验 

采用 酶 联 免疫 法 进行 检测 ,应 证 明 含 有 甲肝 病毒 抗原 。 
3.4,2 外 观 

应 为 乳 酷 色 朴 松 体 , 复 溶 后 为 澄明 液体 ,无 异物 。 

3.4.3 水 分 

应 不 高 于 3.0% (附录 D) 。 

3.4.4 三 握 甲 烷 残 留 量 

应 不 高 于 0.006 %( 附 录 W V)。 

3.4.5 病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 混合 滴定 , 按 2. 2. 3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 


应 不 低 于 6. 50 lg CCIDso/ 剂 。 


3.4.6 热 稳定 性 试验 
疫苗 出 三 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 


行 。 于 37 放置 72 小 时 后 , 按 2. 2. 3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 
不 低 于 6. 50 lg CCIDio/ 剂 ,病毒 滴 度 下 降 应 不 高 于 0. 50 lg。 


3.4.7 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 人 网 D 。 

3.4.8 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 


疫 法 检测 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 


3.4.9 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 
3.4.10 异常 毒性 检查 
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冻 干 甲 型 肝炎 减 毒 活 疫 茵 


依法 检查 (附录 并 F) ,应 符合 规定 。 
3.4.11 细菌 内 毒素 检查 
应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 首 己 凝 胶 限 度 试验 ) [qir] 
4 保存、 运输 及 有 效 期 
于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 
5 疫苗 稀释 剂 
疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ”中 的 有 关 
要 求 。 
装 量 
包装 
执行 标准 
生产 企业 
有 效 期 
使 用 说 明 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


冻 干 甲 型 肝炎 减 毒 活 疫 苗 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 ; 冻 干 甲 型 肝炎 减 毒 活 疫苗 

英文 名 称 : Hepatitis A(Live) Vaccine Freeze-dried 

汉语 拼音 : Donggan 里 Jiagrkir] xing Ganyan Jiandu 


一 


5 
5 
5 
5. 
5 
6 


Huoyimiao 

【成 分 和 性 状 〗 本 品系 用 甲 型 肝炎 病毒 减 毒 株 接种 人 二 
倍 体 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 .提取 后 ,加 适宜 的 稳定 剂 冻 干 
制 成 。 为 乳 酷 色 玻 松 体 , 复 溶 后 为 澄明 液体 。 

有 效 成 分 : 甲 型 肝炎 减 毒 活 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注 射 用 水 。 

【接种 对 象 】 1 岁 半 以 上 的 甲 型 肝炎 易 感 者 。 

【作用 与 用 途 】〗 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产生 抗 甲 型 
肝炎 病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 甲 型 肝炎 。 

【规格 】 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml 或 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0.5ml 或 1.0ml, 含 甲 型 肝炎 活 病毒 应 不 低 于 6.50 lg 
CCID;, 。 

【免疫 程序 和 浏 量 〗】 〈1) 按 标示 量 加 和 所 附 灭 菌 注射 用 
水 , 待 疫苗 复 深 并 摇 匀 后 使 用 。 

《2) 于 上 臂 外 侧 三 角 肌 附着 处 皮下 注射 1 剂 。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,注射 部 位 可 出 现 疼痛 和 
触 痛 , 多 数 情况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 

(2) 一 般 接种 疫苗 后 1 一 2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反应 ,一般 持 续 1~2 天 后 可 自行 
缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 开 水 ,注意 保暖 ,防止 
继 发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时 间 一 般 超 过 48 小 时 
者 ,可 采用 物理 方法 或 药物 对 症 处 理 。 


《3) 接 种 疫苗 后 , 偶 有 皮疹 出 现 , 不 需 特殊 处 理 , 必 要 时 可 
对 症 治疗 。 

罕见 不 良 反 应 : 

重度 发 热 反 应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 ,以 防 高 

极 罕见 不 良 反应 : 

(1) 过 敏 性 休克 ;一 般 接种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(2) 过 敏 性 皮疹 :一 般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 苯 麻 疹 ， 
出 现 反应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给 予 抗 过 敏 治疗 。 

(3) 过 敏 性 紫 痉 :出 现 过 敏 性 紫 瘾 反应 时 应 及 时 就 诊 , 应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治 疗 , 治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 首 性 肾炎 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 的 任何 成 分 ,包括 辅料 以 
及 抗生素 过 敏 者 。 

(2) 姓 娠 期 妇女 。 

(3) 患 急性 疾病 、 严 重 慢性 疾病 、 慢 性 疾病 的 急性 发 作 期 、 
发 热 者 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 剂 治 
疗 者 。 

《5) 患 未 控制 的 疗 痛 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾病 者 。 

【注意 事项 】 (1) 有 以 下 情况 者 局 用 :家 族 和 个 人 有 惊厥 
史 者 、 患 慢性 疾病 者 ` 有 癫 痢 史 者 .过敏 体质 者 .哺乳 期 妇女 。 

(2) 疫 苗 瓶 有 裂纹 、 标 签 不 清 或 失效 者 、 疫 苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异 常 者 均 不 得 使 用 。 

(3) 开 启 疫 苗 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接触 疫苗 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严 重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 人 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 3 个 月 以 上 接种 本 
疫苗 ,以 免 影响 免疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫 苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 1 个 
月 以 上 ,以 免 影 响 免疫 效果 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫 苗 , 一 般 不 推荐 在 该 病 流行 季节 
使 用 。 

(9) 妊 娠 期 妇女 慎 用 。 

(10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

【有 效 期 】 18 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

» 415 。 
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Measles Vaccine, Live 


本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 接种 原 代 鸡 胚 细胞 ,经 培养 . 收 
获 病毒 液 后 ,加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 用 于 预防 麻疹 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 .原材料 及 辅料 .水 .器具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

毒 种 制备 及 疫苗 生产 用 细胞 为 原 代 鸡 胚 细 胞 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 

2.1.2 细胞 制备 

选用 9 一 11 日 龄 鸡 胚 ,经 胰 和 蛋白酶 消化 .分散 细 胞 ,用 适 
宜 的 培养 液 进行 培养 。 来 源 于 同一 批 鸡 胚 、 同 一 容器 内 消化 
制备 的 鸡 胚 细胞 为 一 个 细胞 消化 批 ; 源 自 同一 批 鸡 胚 . 于 同一 
天 制备 的 多 个 细胞 消化 批 为 一 个 细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 种 为 麻疹 病毒 沪 -191 株 .长 -47 株 或 经 批准 的 
其 他 麻疹 病毒 减 毒 株 。 

2. 2.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”规定 。 

沪 -191 主 种 子 批 应 不 超过 第 28 代 , 工 作 种 子 批 应 不 超过 
第 32 代 ; 长 -47 主 种 子 批 应 不 超过 第 34 代 , 工 作 种 子 批 应 不 
超过 第 40 代 。 采 用 沪 -191 生产 的 疫苗 应 不 超过 第 33 代 , 采 
用 长 -47 生产 的 疫苗 应 不 超过 第 41 代 。 

2.2.3 种 子 批 毒 种 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检 定 , 工 作 种 子 批 应 至 少 进行 
2. 2. 3. 1 一 2. 2. 3. 4 项 检定 。 

2.2.3.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 500 一 2000 CCIDso /ml 的 病毒 液 与 适当 稀释 的 
麻疹 病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 钟 ， 
接种 Vero 细胞 或 FL 细胞 ,在 适宜 的 温度 下 培养 ?一 8 天 判定 
结果 。 麻 疹 病 毒 应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血 清和 
细胞 对 照 , 均 应 为 阴性 ;病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 500 
CCIDso /ml。 

2. 2. 3.2 病毒 滴定 

将 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,每 稀释 度 病 毒液 接种 Vero 细 
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胞 或 FL 细胞 , 置 适 宜 温 度 下 培养 7 一 8 天 判定 结果 。 病 毒 滴 
度 应 不 低 于 4.5 lg CCIDso/ml。 应 同时 进行 病毒 参考 品 
滴定 。 

2. 2.3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 站 A) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 症 B) ,应 符合 规定 。 

2.2. 3.5 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 站 C) ,应 符合 规定 。 

2.2. 3.6 免疫 原 性 检查 

用 主 种 子 批 毒 种 制备 原 疫 苗 , 按 常规 接种 健康 易 感 儿童 
至 少 30 名 ,分别 于 免疫 前 及 免疫 后 4 一 6 周 采血 ,测定 麻疹 病 
毒 抗体 ,其 抗体 阳 转 率 应 不 低 于 95%(HI 法 二 1 : 2,ELISA 
法 二 1 : 200 为 阴性 ;HI 法 之 1 : 2, ELISA 法 之 1 : 200 为 阳 
性 ) 。 

2. 2. 3.7 猴 体 神经 毒 力 试验 

主 种 子 批 或 工作 种 子 批 的 毒 种 应 进行 猴 体 神经 毒 力 试 
验 , 以 证 明 无 神经 毒 力 。 每 次 至 少 用 10 只 麻疹 抗体 阴性 的 易 
感 猴 ,每 侧 丘 脑 注射 0. 5ml( 应 不 低 于 工 个 人 用 剂量 的 病毒 
量 ) ,观察 17 一 21 天 ,不 应 有 麻 痒 及 其 他 神经 症状 出 现 。 注 射 
后 48 小 时 内 儿 死 亡 数 不 超 过 2 只 可 以 更 换 ; 如 死亡 超过 
20% ,即使 为 非特 异性 死亡 ,试验 也 不 能 成 立 , 应 重 试 。 观 察 
期 末 ,每 只 猴 采 血 测 麻疹 病毒 抗体 , 阳 转 率 应 不 低 于 80%% ,并 
处 死 解剖 ,对 大 脑 和 冰 髓 的 适当 部 位 做 病理 组 织 学 检查 ,应 为 
阴性 。 每 次 试验 同时 有 4 只 易 感 钦 作 为 对 照 , 待 试验 猴 处 死 
后 10 天 ,第 2 次 采血 ,对 照 猴 麻 疙 抗体 应 仍 为 阴性 。 

2.2.4 毒 种 保存 

冻 干 毒 种 应 于 一 20C 以 下 保存 ;液体 毒 种 应 于 一 60%C 以 
下 保存 。 

2.3 原液 

2. 3.1 细胞 制备 

按 2. 1.2 项 进行 。 

2. 3.2 培养 液 

培养 液 为 含 适量 灭 能 新 生 牛 血清 和 和 乳 蛋白 水 解 物 的 
Earle's 液 或 其 他 适宜 培养 液 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 要 
求 ( 附 录 吞 D) 。 

2.3.3 对 照 细 胞 病毒 外 源 因 子 检查 

依法 检查 (附录 并 C) ,应 符合 规定 。 

2.3.4 病毒 接种 和 培养 

毒 种 按 0. 001 一 0. 2MOI 和 细胞 混合 后 分 装 于 培养 瓶 中 
(同一 工作 种 子 批 毒 种 应 按 同一 MOI 接 种 ), 置 适宜 温度 
培养 。 当 细胞 出 现 一 定 程度 病变 时 , 倾 去 培养 液 , 用 不 少 
于 原 培养 液 量 的 洗 液 洗涤 细胞 表面 ,并 换 以 维持 液 继续 
培养 。 

2.3.5 病毒 收获 

观察 细胞 病变 达到 适宜 程度 时 ,收获 病毒 液 。 根 据 细胞 
生长 情况 ,可 换 以 维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 同 一 
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细胞 批 的 同一 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 病毒 
收获 液 。 

2.3.6 单 次 病毒 收获 液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保存 

于 2 一 8C 保 存 不 超过 30 天 。 

2.3.8 单 次 病毒 收获 液 合并 

同一 细胞 批 的 多 个 单 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合并 为 
一 批 原液 。 

2.3.9 原液 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.3.10 原液 保存 

于 2 一 8C 保 存 不 超过 30 天 。 

2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 原液 按 规定 的 同一 病毒 滴 度 进行 配制 ,加 入 适宜 稳定 
剂 , 即 为 半成品 。 多 批 检定 合格 的 原液 可 制备 成 一 批 半成品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3.3 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 

2. 5.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 > 规定。 分 装 过 程 中 的 
半成品 疫苗 应 于 2 一 8 放置 。 

2.5.3 规格 

按 标示 量 复 溶 后 每 瓶 0.5ml.1. 0ml 或 2.0ml。 每 1 次 人 
用 剂量 为 0. 5ml, 含 麻疹 活 病毒 应 不 低 于 3. 0 lg CCIDso。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 。 

3 检定 

3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 

3.1.1 病毒 滴定 

按 2.2.3.2 项 进行 。 病 毒 滴 度 应 不 低 于 4.5 lg 
CCIDs /ml, 

3.1.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 型 A) ,应 符合 规定 。 

3.1.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 站 B) ,应 符合 规定 。 

3.2 原液 检定 

3.2.1 病毒 滴定 

按 2.2.3.2 项 进行 。 病 毒 滴 度 应 不 低 于 4.5 lg 
CCID;so /ml。 

3.2.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 到 A) ,应 符合 规定 。 

3.2.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 省 B) ,应 符合 规定 。 
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3.3 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 观 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 


后 进行 以 下 各 项 检定 。 


3.4.1 鉴别 试验 

按 2. 2. 3. 1 项 进行 。 

3.4.2 外 观 

应 为 乳酪 色 政 松 体 , 复 溶 后 应 为 橘红 色 或 淡 粉 红色 浴 明 


液体 ,无 异物 。 


3.4.3 水 分 

应 不 高 于 3. 0%( 附 录 W DD)。 

3. 4.4 ”病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 混合 滴定 , 按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 


应 不 低 于 3. 3 lg CCIDso /ml。 


3.4.5 热 稳 定性 试验 
疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 


了 。 于 37 放置 7 天后, 按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 
于 3. 3 lg CCIDso/ml, 病 毒 滴 度 下 降 应 不 高 于 1. 0 lg。 


3.4.6 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 人 础 D 。 

3.4.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 


疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 


3.4.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 冯 A) ,应 符合 规定 。 

3.4.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 竟 F) ,应 符合 规定 。 

中 3.4.10 细菌 内 毒素 检查 

应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 站 下 凝 胶 限度 试验 ) .mr[ 兴 订 ] 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2 一 8C 避 光 保存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 


5 疫苗 稀释 剂 

疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 
5.1 装 量 

5.2 包装 

5.3 执行 标准 

5.4 生产 企业 

5.5 有 效 期 

6 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 和 批准 的 内 容 。 


麻疹 减 毒 活 疫 苗 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 
通用 名 称 :麻疹 减 毒 活 疫苗 
。 417 。 
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英文 名 称 :Measles Vaccine，Live 

汉语 拼音 :Mazhen Jiandu Huoyimiao 

【成 分 和 性 状 】 本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 接 种 原 代 鸡 胚 
细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 为 乳 
酷 色 玖 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 或 淡 粉 红色 淤 明 液体 。 

有 效 成 分 :麻疹 减 毒 活 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 。 

【接种 对 象 】 8 月 龄 以 上 的 麻疹 易 感 者 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产 生 抗 麻疹 
病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 麻疹 。 

【规格 】 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml、1. 0ml 或 2.0ml。 每 1 次 人 
用 剂量 0. 5ml, 含 麻疹 活 病 毒 应 不 低 于 3.0 lg CCIDso。 

【免疫 程序 和 剂量 〗 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 
水 , 待 疫苗 复 溶 并 播 匀 后 使 用 。 

(2) 于 上 臂 外 侧 三 角 肌 下 缘 附 着 处 皮下 注射 0. 5ml。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反 应 ， 

(3) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,在 注射 部 位 可 出 现 疼 痛 
和 触 痛 ,多 数 情况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 

(2) 一 般 接种 疫苗 后 1 一 2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反应 ,一 般 持续 1 一 2 天 后 可 自行 
缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 蝎 水 ,注意 保暖 ,防止 继 
发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时 间 超 过 48 小 时 者 ,可 采 
用 物理 方法 或 药物 进行 对 症 处 理 。 

(3) 一 般 接种 疫苗 后 6 一 12 天 内 ,少数 儿童 可 能 出 现 一 过 
性 皮疹 ,一 般 不 超过 2 天 可 自行 缓解 ,通常 不 需 特殊 处 理 , 必 
要 时 可 对 症 治疗 。 

罕见 不 良 反 应 : 

重度 发 热 反应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 , 以 防 高 
热 惊厥 。 

极 罕见 不 良 反 应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一 般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 昔 麻 疹 ， 
出 现 反 应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给 予 抗 过 敏 治 疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 注射 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 敏 性 紫癜 :出 现 过 敏 性 紫 壮 反应 时 应 及 时 就 诊 ,应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治疗 ,治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 疗 性 肾炎 。 

(4) 血 小 板 减 少 性 紫 疗 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
抗生素 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 .严重 慢性 疾病 .慢性 疾病 的 急性 发 作 期 
和 发 热 者 。 

(3) 妊 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功 能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治 
疗 者 。 

*。 418 。 


(5) 患 脑病 .未 控制 的 癫 痛 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾 
病 者 。 

【注意 事项 】 〈1) 以 下 情况 者 慎 用 :家 族 和 个 人 有 惊厥 史 
者 . 患 慢 性 疾病 者 ` 有 癫 痛 史 者 .过敏 体质 者 .哺乳 期 妇女 。 

(2) 开 启 疫 苗 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接触 疫苗 。 

(3) 疫 苗 瓶 有 裂纹 .标签 不 清 或 失效 者 .疫苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异 常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 ,如 需 放 置 ,应 置 2 一 8C， 
并 于 30 分 钟 内 用 完 , 剩 余 均 应 废弃 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注 射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 3 个 月 以 上 接种 本 疫 
菌 ,以免 影响 免疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 工 个 
月 ;但 本 疫苗 与 风疹 和 腮腺 炎 减 毒 活 疫苗 可 同时 接种 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 

(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 避免 怀孕 。 

(10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 }】 于 2 一 8C 避 光 保存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

【有 有效期】 18 个 月 。 

【执行 标准 了 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 ， 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 

网 址 : 


风疹 减 毒 活 疫苗 (人 二 倍 体 细胞 ) 
Fengzhen Jiandu Huoyimiao (Ren Erbeiti Xibao) 
Rubella Vaccine( Human Diploid Cell) ,Live 


本 品系 用 风疹 病毒 减 毒 株 接种 人 二 倍 体 细 胞 ,经 培养 , 收 
获 病 毒液 后 ,加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 用 于 预防 风疹 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器 具 、 动 物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

生产 用 细胞 为 人 二 倍 体 细胞 2BS 株 `MRC-5 株 或 经 批准 
的 其 他 细胞 株 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 
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风 次 减 毒 活 疫 苗 ( 人 二 倍 体 细胞 ) 


应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 
规程 规定 。 

取 自 同 批 工作 细胞 库 的 1 支 或 多 支 细胞 ,经 复苏 . 扩 增 后 
的 细胞 仅 用 于 一 批 疫苗 的 生产 。 

2BS 株 主 细胞 库 细 胞 代 次 应 不 超过 第 23 代 , 工 作 细胞 库 
细胞 代 次 应 不 超过 第 27 代 , 生 产 疫 苗 用 的 细胞 代 次 应 不 超过 
第 44 代 ;MRC-5 株 主 细胞 库 细胞 代 次 应 不 超过 第 23 代 , 工 
作 细胞 库 细 胞 代 次 应 不 超过 第 27 代 , 生 产 疫 苗 用 的 细胞 代 次 
应 不 超过 第 33 代 。 

2.1.2 细胞 制备 

取 工 作 细 胞 库 中 的 1 支 或 多 支 细 胞 ,经 复苏 、 胰 蛋白 酶 消 
化 .37C 土 0. 5 伟 静 置 或 旋转 培养 制备 的 一 定数 量 并 用 于 接种 
病毒 的 细胞 为 一 个 细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 株 为 风疹 病毒 BRDI 减 毒 株 或 经 批准 的 其 他 
经 人 二 倍 体 细 胞 适应 的 减 毒 株 。 

2.2.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 "规定 。 

BRDI 株 原始 种 子 批 为 第 25 代 , 主 种 子 批 应 不 超过 第 
28 代 , 工 作 种 子 批 应 不 超过 第 31 代 。 生 产 疫苗 的 病毒 代 次 
应 不 超过 第 32 代 。 

2.2.3 种子 批 毒 种 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
2. 2. 3. 1~2. 2. 3.4 项 检定 。 

2.2.3.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 100 一 500 CCIDsoyml 的 病毒 液 与 适当 稀释 的 
风疹 病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37 尼 水 浴 60 分 钟 ， 
接种 RK-13 细胞 , 置 32C 培 养 7 一 10 天 判定 结果 。 风 疹 病 毒 
应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血 清和 细胞 对 照 , 均 应 为 
阴性 ;病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 100 CCIDso /ml。 

2.2. 3.2 病毒 滴定 

将 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,每 稀释 度 病 毒液 接种 RK-13 细 
胞 , 置 32 人 培养 7~10 天 判定 结果 。 病 毒 滴 度 应 不 低 于 4. 8 
lg CCIDso /ml。 应 同时 进行 病毒 参考 品 滴定 。 

2.2. 3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 

2.2. 3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 对 B) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.5 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 观 C) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.6 免疫 原 性 检查 

用 主 种 子 批 毒 种 制备 原 疫苗 , 按 常规 接种 健康 易 感 儿童 
至 少 30 名 ,分 别 于 免疫 前 及 免疫 后 4 一 6 周 采 血 ,测定 风疹 病 
毒 抗体 ,抗体 阳 转 率 应 不 低 于 95% (HI 法 过 1 : 8 为 阴性 ,HI 
法 之 1 : 8 为 阳性 ) 。 

2.2.3.7 猴 体 神经 毒 力 试验 


主 种 子 批 或 工作 种 子 批 的 毒 种 应 进行 猴 体 神经 毒 力 试 
验 ,以 证 明 无 神经 毒 力 。 每 次 至 少 用 10 只 风疹 抗体 阴性 的 易 
感 猴 , 每 侧 丘脑 接种 0.5ml( 应 不 低 于 1 个 人 用 剂量 的 病毒 
量 ) ,观察 17 一 21 天 ,不 应 有 麻 闻 及 其 他 神经 症状 出 现 。 注 身 
后 48 小 时 内 猴 死 亡 数 不 超过 2 只 可 以 更 换 ; 如 超过 20%, 即 
使 为 非特 异性 死亡 ,试验 也 不 能 成 立 ,应 重 试 。 观 察 期 末 , 每 
只 狠 采 血 测 风疹 病毒 抗体 , 阳 转 率 应 不 低 于 80%, 并 处 死 解 
剖 , 对 大 脑 和 状 髓 的 适当 部 位 做 病理 组 织 学 检查 ,应 为 阴性 。 
每 次 试验 同时 有 2 只 易 感 猴 作 为 对 照 , 待 试验 猴 处 死 后 10 
天 ,第 2 次 采血 ,对 照 猴 风 疹 抗 体 应 仍 为 阴性 。 

2.2.4 毒 种 保存 

冻 干 毒 种 应 于 一 20%C 以 下 保存 ;液体 毒 种 应 于 一 60%C 以 
下 保存 。 

2.3 原液 

2.3.1 细胞 制备 

按 2. 1.2 项 进行 。 

2.3.2 培养 液 

培养 液 为 含 适量 灭 能 新 生 牛 血清 的 MEM 或 其 他 适宜 培 
养 液 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 要 求 (附录 邓 D)。 

2.3.3 对 照 细胞 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 准 C) ,应 符合 规定 。 

2.3.4 病毒 接种 和 培养 

将 毒 种 按 0. 01~0. 1MOI 接种 细胞 (同一 工作 种 子 批 毒 
种 按 同 一 MOI 接种 ), 置 30 一 32 叱 培养, 当 细胞 出 现 一 定 程 
度 病 变 时 , 倾 去 培养 液 ,用 不 少 于 原 培养 液 量 的 洗 液 洗涤 细胞 
表面 ,并 换 以 维持 液 继续 培养 。 

2.3.5 病毒 收获 

观察 细胞 病变 达到 适宜 程度 时 ,收获 病毒 液 。 根 据 细胞 
的 生长 情况 ,可 换 以 维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 同 
一 细胞 批 的 同一 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 病毒 
收获 液 。 

2.3.6 单 次 病毒 收获 液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保存 

于 2 一 8 保存 不 超过 30 天 。 

2.3.8 单 次 病毒 收获 液 合并 

同一 细胞 批 生产 的 多 个 单 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合 
并 为 一 批 原液 。 

2.3.9 原液 检定 

按 3.2 项 进行 。 

2.3.10 原液 保存 

”于 2~8C 保 存 不 超过 30 天 。 

2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 原液 按 规定 的 同一 病毒 滴 度 进行 适当 稀释 ,加 入 适宜 
稳定 剂 , 即 为 半成品 。 多 批 检定 合格 的 原液 可 制 成 一 批 半 
成 品 。 
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2.4.2 半成品 检定 

按 3. 3 项 进行 。 

2.5 成 品 

2. 5. 1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 "规定 。 

2. 5.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 "规定 。 分 装 过程 中 半 
成 品 疫苗 应 于 2 一 8 放置 。 

2.5.3 规格 

按 标示 量 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml 或 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0. 5ml, 含 风疹 活 病 毒 应 不 低 于 3. 2 lg CCIDs。。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 。 

3 检定 

3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 

3.1.1 病毒 滴定 

按 2.2.3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 4.8 lg 
CCIDso /ml。 

3.1.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 天 A) ,应 符合 规定 。 

3.1.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 规定 。 

3.2 原液 检定 

3.2.1 病毒 滴定 

按 2.2.3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 4.8 lg 
CCID;o /ml。 

3.2.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 

3.2.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 和 殉 B) ,应 符合 规定 。 

3.3 半成品 检定 

无 茵 检查 

依法 检查 (附录 前 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 
后 进行 以 下 各 项 检定 。 

3.4.1 鉴别 试验 

按 2. 2. 3.1 项 进行 。 

3.4.2 外 观 

应 为 乳 酷 色 朴 松 体 , 复 深 后 为 橘红 色 澄 明 液体 ,无 异物 。 

3.4.3 水 分 

应 不 高 于 3.0%%( 附 录 砚 D) 。 

3.4.4 病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 混合 滴定 , 按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 
应 不 低 于 3. 5 lg CCIDso /ml。 

3.4.5 热 稳定 性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 
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行 。 于 37 人 放置 7 天 后 , 按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 
于 3.5 lg CCIDso/ml, 病 毒 滴 度 下 降 应 不 高 于 1.0 lg。 

3.4.6 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 网 D 。 

3.4.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 

3.4.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 和 观 A) ,应 符合 规定 。 

3.4.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 旭 F) ,应 符合 规定 。 

@3.4.10 细菌 内 毒素 检查 

应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 现下 凝 胶 限度 试验 ) .和 ci 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2~8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 


5 疫苗 稀释 剂 

疫苗 稀释 剂 为 灭 苗 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 
5.1 装 量 

5.2 包装 

5.3 执行 标准 

5.4 生产 企业 

5.5 有 效 期 

6 使 用 说 明 


应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


风疹 减 毒 活 疫 苗 ( 人 二 们 体 细胞 ) 
使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 :风疹 减 毒 活 疫苗 (人 二 倍 体 细胞 ) 

英文 名 称 :Rubella Vaccine(Human Diploid Cell) ,Live 

汉语 拼音 :Fengzhen Jiandu Huoyimiao(Ren Erbeiti Xi- 
bao) 

【成 分 和 性 状 】 本 品系 用 风疹 病毒 减 毒 株 接种 人 二 倍 体 
细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,加 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 为 乳 栈 
色 政 松 体 , 复 溶 后 应 为 橘红 色 澄 明 液体 。 

有 效 成 分 :风疹 减 毒 活 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 。 

【接种 对 象 】 8 月 龄 以 上 的 风疹 易 感 者 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产 生 抗 风疹 
病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 风疹 。 

【规格 】 复 溶 后 每 瓶 0. 5mi 或 1.0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0. 5ml, 含 风疹 活 病 毒 应 不 低 于 3. 2 lg CCIDso。 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 
水 , 待 疫苗 复 溶 并 摇 匀 后 使 用 。 

(2) 于 上 辟 外 侧 三 角 肌 下 缘 附 着 处 皮下 注射 0. 5ml。 
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【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,在 注射 部 位 可 出 现 疼痛 
和 触 痛 , 多 数 情况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 

(2) 一 般 接 种 疫苗 后 1~2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反 应 ,一 般 持续 1 一 2 天 后 可 自行 
缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 水 ,注意 保暖 ,防止 继 
发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时 间 超 过 48 小 时 者 ,可 采 
用 物理 方法 或 药物 对 症 处 理 。 

(3) 皮 疹 :一般 接种 疫苗 后 72 小 时 之 内 出 现 可 能 有 轻微 
皮疹 ,可 给 予 适当 对 症 治疗 ,出 疹 时 间 一 般 不 超过 2 天。 

罕见 不 良 反应 : 

重度 发 热 反 应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 ,以 防 高 

极 罕见 不 良 反 应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 苯 麻 疹 ， 
出 现 反应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给予 抗 过 敏 治疗 。 

《2) 过 敏 性 休克 :一 般 接 种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 人 敏 性 紫 巍 :出 现 过 敏 性 紫 闻 反 应 时 应 及 时 就 诊 , 应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治疗, 治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 症 性 肾炎 。 

(4) 成 年 人 接种 风疹 疫苗 后 发 生 关节 炎 , 临 床 表现 为 大 
关节 疼痛 、 肿 胀 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
抗生素 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 ,发热 者 。 

(3) 妊 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治 
疗 者 。 

(5) 患 脑病 、 未 控制 的 疗 病 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾病 者 。 

【注意 事项 】 〈1) 以 下 情况 者 愤 用 :家 族 和 个 人 有 惊厥 史 
者 、 患 慢性 疾病 者 ,有 瓶 病 史 者 、 过 敏 体质 者 、 哺 乳 期 妇女 。 

(2) 开 启 疫 苗 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接触 疫苗 。 

(3) 疫 苗 瓶 有 裂纹 、 标 签 不 清 或 失效 者 ,疫苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异 常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 ,如 需 放置 ,应 置 2 一 8C， 
并 于 30 分 钟 内 用 完 , 剩 余 均 应 废弃 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 3 个 月 以 上 接种 本 疫 
苗 ,以 免 影 响 免疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 1 个 
月 ;但 本 疫苗 与 麻疹 和 腮腺 炎 减 毒 活 疫苗 可 同时 接种 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫 苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 

(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 避免 怀孕 。 

(10) 严 禁 冻 结 。 
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【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 
【包装 】 按 批准 的 执行 。 
【有 效 期 】 18 个 月 。 
【执行 标准 】 
【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 ， 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 : 

网 址 : 


风疹 减 毒 活 疫苗 ( 免 肾 细胞 ) 
Fengzhen Jiandu HuoyimiaoCTushen Xibao) 
Rubella Vaccine( 有 Rabbit Kidney Cell) ,Live 


本 品系 用 风疹 病毒 减 毒 株 接种 原 代 免 肾 细胞 ,经 培养 . 收 
获 病毒 后 ， 加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 用 于 预防 风疹 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器 具 ,动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

生产 用 细胞 为 原 代 免 肾 细胞 或 连续 传代 不 超过 5 代 的 免 
肾 细胞 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 细胞 基质 制备 及 检定 规程 ” 
规定 。 

2.1.2 细胞 制备 

选用 25 一 30 日 龄 的 家 免 , 无 菌 取 肾 , 用 胰 蛋 白 酶 消化 ,用 
培养 液 分 散 细胞 ,制备 细胞 悬 液 ,分 装 培养 瓶 , 置 37'C 培 养 成 
致密 单 层 细胞 。 来 源 于 同一 批 家 免 、 同 一 容器 内 消化 制备 的 
免 肾 细胞 为 一 个 细胞 消化 批 ; 源 自 同一 批 家 免 . 于 同一 天 制 
备 的 多 个 细胞 消化 批 为 一 个 细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 种 为 风疹 病毒 松 叶 株 。 

2.2.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”规定 。 

毒 种 用 原 代 免 肾 细胞 传代 ,原始 种 子 批 传代 应 不 超过 第 
12 代 , 主 种 子 批 应 不 超过 第 17 代 ,工作 种 子 批 应 不 超过 第 18 
代 , 生 产 的 疫苗 应 不 超过 第 19 代 。 

2.2.3 种 子 批 毒 种 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
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2. 2. 3. 1 一 2. 2. 3. 5 项 检定 。 

2.2.3.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 100 一 500 CCIDioyml 的 病毒 液 与 适当 稀释 的 
风疹 病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混 合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 钟 ， 
接种 RK-13 细胞 , 置 32 人 培养 14 天 判定 结果 ,风疹 病毒 应 完 
全 被 中 和 (无 细胞 病变 ); 同 时 设 血 清和 细胞 对 照 , 均 应 为 阴 
性 ;病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 100 CCIDs。 /ml。 

2.2.3.2 病毒 滴定 

将 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,每 个 稀释 度 病毒 液 接种 RK-13 
细胞 , 置 32C 培 养 ,14 天 判定 结果 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 4.8 lg 
CCIDso /ml。 应 同时 进行 病毒 参考 品 滴定 。 

2.2. 3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 半 A) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 着 B) ,应 符合 规定 。 

2.2. 3.5 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 和 疯 C) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.6 免疫 原 性 检查 

用 主 种 子 批 毒 种 制备 原 疫苗 , 按 常规 接种 易 感 儿童 至 少 
30 名 ,分 别 于 免疫 前 及 免疫 后 4~6 周 采血 ,测定 风疹 病毒 抗 
体 , 抗 体 阳 转 率 应 不 低 于 95% (HI 法 二 1 : 8 为 阴性 ,HI 法 之 
1 : 8 为 阳性 )。 

2.2.3.7 猴 体 神经 毒 力 试验 

主 种 子 批 或 工作 种 子 批 的 毒 种 应 进行 猴 体 神经 毒 力 试 
验 ,以 证 明 无 神经 毒 力 。 每 次 至 少 用 10 只 风疹 抗体 阴性 的 易 
感 猴 , 每 侧 丘 脑 注射 0.5ml( 应 不 低 于 1 个 人 用 剂量 的 病毒 
量 ) ,观察 17~21 天 ,不 应 有 麻痹 及 其 他 神经 症状 出 现 。 注 射 
后 48 小 时 内 猴 死 亡 数 不 超 过 2 只 可 以 更 换 ;如 超过 20%, 即 
使 是 非特 异性 死亡 ,试验 也 不 能 成 立 ,应 重 试 。 观 察 期 末 , 每 
只 猴 采 血 测 风疹 病毒 抗体 , 阳 转 率 应 不 低 于 80% ,并 处 死 解 
剖 , 对 大 脑 和 痊 骨 的 适当 部 位 做 病理 组 织 学 检查 ,应 为 阴性 。 
每 次 试验 同时 有 2 只 易 感 猴 作 为 对 照 , 待 试验 猴 处 死 后 10 
天 ,第 2 次 采血 ,对 照 猴 风疹 抗体 应 为 阴性 。 

2.2.4 毒 种 保存 

冻 干 毒 种 应 于 一 20C 以 下 保存 ;液体 毒 种 应 于 一 60'C 以 
下 保存 。 

2.3 原液 

2.3.1 细胞 制备 

按 2. 1.2 项 进行 。 

2. 3.2 培养 液 

培养 液 为 含 适量 灭 能 新 生 牛 血清 和 乳 蛋 白水 解 物 的 
MEM 培养 液 或 其 他 适宜 培养 液 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 
要 求 ( 附 录 邓 D) 。 

2.3.3 对 照 细胞 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 并 C) ,应 符合 规定 。 

2.3.4 病毒 接种 和 培养 

将 毒 种 按 0.01 一 0.1MOI 接种 细胞 (同一 工作 种 子 批 毒 
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种 应 按 同一 MOI 接 种), 置 30 一 32 名 培养, 当 细 胞 出 现 一 定 
程度 病变 时 , 倾 去 培养 液 ,用 不 少 于 原 倍 培养 液 量 的 洗 液 洗涤 
细胞 表面 , 换 含 人 血 白 蛋白 的 MEM、199 或 其 他 适宜 的 维 
持 液 。 

2.3.5 病毒 收获 

当 细 胞 病变 达到 相当 程度 时 ,收获 病毒 液 。 根 据 细 胞 生 
长 情况 ,可 换 以 维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 同 一 细 
胞 批 的 同一 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 病毒 收 
获 液 。 

2.3.6 单 次 病毒 收获 液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保存 

于 8 以 下 保存 不 超过 30 天 。 

2.3.8 单 次 病毒 收获 液 合 并 

同一 细胞 批 的 多 个 单 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合并 为 
一 批 原液 。 

2.3.9 原液 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.3.10 原液 保存 

于 2~8 人 保存 不 超过 30 天 。 

2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 原液 按 规 定 的 同一 病毒 滴 度 进行 适当 稀释 ,并 加 入 适 
量 稳 定 剂 , 即 为 半成品 。 多 批 检定 合格 的 原液 可 制 成 一 批 半 
成 品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3. 3 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规 程 ” 规 定 。 

2. 5.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 > 规定。 分 装 过 程 中 的 
半成品 疫苗 应 于 2 一 8C 放 置 。 

2.5.3 规格 

按 标示 量 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml 或 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0. 5ml, 含 风疹 活 病 毒 应 不 低 于 3. 2 lg CCIDa 。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 > 规定。 

3 检定 

3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 

3.1.1 病毒 滴定 

按 2.2.3.2 项 进行 。 病毒 滴 度 应 不 低 于 4.8 lg 
CCID;so /ml, 

3.1.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A), 应 符合 规定 。 

3.1.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 规定 。 
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3.2 原液 检定 

3.2.1 病毒 滴定 

按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 4. 8 lg CCIDso /ml。 

3.2.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 和 观 A) ,应 符合 规定 。 

3. 2.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 规定 。 

3.3 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 
后 进行 以 下 各 项 检定 。 

3.4.1 鉴别 试验 

按 2. 2. 3. 1 项 进行 。 

3.4.2 ”外观 

应 为 乃 酪 色 玖 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 浴 明 液体 ,无 异物 。 

3.4.3 水 分 

应 不 高 于 3.0%( 附 录 姬 D)。 

3.4.4 病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 混合 滴定 , 按 2. 2.3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 
应 不 低 于 3.5 lg CCIDiso /ml。 

3.4.5 热 稳定 性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 
行 。 于 37 放置 7 天 后 , 按 2.2.3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 
低 于 3.5 lg CCIDso /ml, 病 毒 滴 度 下 降 应 不 高 于 1.0 lg。 

3.4.6 牛 血清 白 蛋 白 残 留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 出 D 。 

3.4.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 

3.4.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 证 A) ,应 符合 规定 。 

3. 4.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 站 F) ,应 符合 规定 。 

”3.4,. 10 ”细菌 内 毒素 检查 

应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 观 玉 凝 胶 限 度 试验 ) 。 曙 [地 订 

4 保存 .运输 与 有 效 期 

于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 

5 疫苗 稀释 剂 

疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

5.1 装 量 

5.2 包装 

5.3 执行 标准 

5.4 生产 企业 

5.5 有 效 期 


6 使 用 说 明 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


风疹 减 毒 活 疫苗 {( 免 肾 细 胞 )} 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 :风疹 减 毒 活 疫苗 ( 免 肾 细胞 ) 

英文 名 称 :Rubella Vaccine (Rabbit 人 Kidney Cell) ,Live 

汉语 拼音 :Fengzhen Jiandu Huoyimiao(CTushen Xibao) 

【成 分 和 性 状 】 本 品系 用 风疹 病毒 减 毒 株 接种 原 代 免 肾 
细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,加 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 为 乳 酷 
色 朴 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 澄 明 液 体 。 

主要 成 分 :风疹 减 毒 活 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 。 

【接种 对 象 】 8 月 龄 以 上 的 风疹 易 感 者 。 

【作用 与 用 途 】〗】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产 生 抗 风疹 
病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 风疹 。 

【规格 】〗 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml 或 1.0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0. 5ml, 含 风疹 活 病毒 应 不 低 于 3. 2 lg CCIDso. 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 
水 , 待 疫苗 复 溶 并 摇 匀 后 使 用 。 

(2) 于 上 臂 外 侧 三 角 肌 下 缘 附 着 处 皮下 注射 0. 5ml。 

【不 良 反应 了 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 一 般 接 种 疫苗 后 24 小 时 内 ,在 注射 部 位 可 出 现 疼痛 
和 触 痛 , 多 数 情 况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 

(2) 一 般 接 种 疫苗 后 1~2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反 应 ,一 般 持续 1 一 2 天 后 可 自行 
缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 水 ,注意 保暖, 防止 继 
发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时间 超 过 48 小 时 者 ,可 采 
用 物理 方法 或 药物 对 症 处 理 。 

(3) 皮 疹 :一 般 接 种 疫苗 后 72 小 时 之 内 可 能 出 现 轻微 皮 
疹 , 可 给 予 适当 对 症 治疗 ,出 疹 时 间 一 般 不 超过 2 天 。 

军 见 不 良 反 应 : 

重度 发 热 反 应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 , 以 防 高 

极 罕 见 不 良 反应 ， 

(1) 过 敏 性 皮疹 : 一 般 接 种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 荨 麻 
疙 ,出 现 反应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给 予 抗 过 敏 治 疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 接种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 敏 性 紫 闻 : 出 现 过 敏 性 紫 半 反 应 时 应 及 时 就 诊 , 应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治疗 , 治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 闻 性 肾炎 。 

(4) 成 年 人 接种 本 疫苗 后 发 生 关节 炎 , 大 关节 疼痛 、 肿 胀 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 谈 疫 苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
抗生素 过 敏 者 。 
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(2) 患 急性 疾病 .发 热 者 。 

(3) 妊 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 . 免 疫 功能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治 
疗 者 。 

(5) 患 脑病 .未 控制 的 癫 痛 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾 
病 者 。 

【注意 事项 〗 (1) 以 下 情况 者 慎 用 :家 族 和 个 人 有 惊厥 
史 者 、 患 慢性 疾病 者 、 有 壮 病 史 者 、 过 敏 体质 者 、 哺 乳 期 
妇女 。 

(2) 开 启 疫 菌 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接触 疫苗 。 

(3) 疫 菌 瓶 有 裂纹 ,标签 不 清 或 失效 者 \ 疫 苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异 常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 ,如 需 放 置 ,应 放置 在 2 一 
8C 并 于 30 分 钟 内 用 完 , 剩 余 均 应 废弃 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注 射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋白 者 应 至 少 间隔 3 个 月 以 上 接种 本 疫 
苗 ,以 免 影响 免疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 1 个 
月 ;但 本 疫苗 与 麻疹 和 腮腺 炎 减 毒 活 疫 苗 可 同时 接种 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫 苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 

(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 如 免 怀孕 。 

(10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 于 2~8'C 避 光 保 存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

【有 效 期 】 18 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 : 

网 址 : 


腮腺 炎 减 毒 活 疫 苗 
Saixianyan Jiandu Huoyimiao 


Mumps Vaccine ,Live 


本 品系 用 腮腺 炎 病 毒 减 毒 株 接种 原 代 鸡 胚 细 胞 ,经 培养 、 
收获 病毒 液 后 ,加 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 用 于 预防 流行 性 腮 
腺 炎 。 

1 基本 要 求 


生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 器具、 动物 等 应 符 
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合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

毒 种 制备 及 疫苗 生产 用 细胞 为 原 代 鸡 胚 细胞 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 

2.1.2 细胞 制备 

选用 9~11 日 龄 鸡 胚 ,经 胰 蛋 白 酶 消化 ,分 散 细 胞 ,用 适 
宜 的 培养 液 进 行 培养 。 来 源 于 同一 批 鸡 胚 .同一 容器 内 消化 
制备 的 鸡 胚 细胞 为 一 个 细胞 消化 批 ; 源 自 同一 批 鸡 胚 、 于 同一 
天 制备 的 多 个 细胞 消化 批 为 一 个 细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 种 为 腮腺 炎 病 毒 Se 株 、Wms 株 或 经 批准 的 其 
他 腮腺 炎 病 毒 减 毒 株 

2. 2.2 ”种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 "规定 。 

Ss 株 主 种 子 批 应 不 超过 第 3 代 , 工作 种 子 批 应 不 超过 第 
6 代 ; Wmss 株 主 种子 批 为 不 超过 第 8 代 , 工 作 种 子 批 应 不 超 
过 第 10 代 。S;s 株 生产 的 疫苗 应 不 超过 第 7 代 , Wms 株 生产 
的 疫苗 应 不 超过 第 .11 代 。 

2. 2. 3 种子 批 毒 种 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
2.2.3.1 一 2.2.3.4 项 检定 。 

2:2.3.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 500~2000 CCIDso /ml 的 病毒 液 与 腮腺 炎 病 毒 
特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 钟 ,接种 Vero 
细胞 或 FL 细胞 ,在 适宜 的 温度 下 培养 8 一 10 天 判定 结果 。 
腮腺 炎 病 毒 应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血 清和 细胞 
对 照 , 应 均 为 阴性 ;病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 500 
CCIDso /ml。 

2.2. 3.2 病毒 滴定 

将 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,每 稀释 度 病毒 液 接种 Vero 细 
胞 或 FL 细胞 , 置 适宜 温度 下 培养 8 一 10 天 判定 结果 ,病毒 滴 
度 应 不 低 于 5.5 lg CCIDio/ml。 应 同时 进行 病毒 参考 品 
滴定 。 

2. 2.3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 邓 A) ,应 符合 规定 。 

2. 2. 3,4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 移 B) ,应 符合 规定 。 

2. 2. 3.5 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 甬 C) ,应 符合 规定 。 

2. 2.3.6 免疫 原 性 检查 

用 主 种 子 批 毒 种 制备 原 疫 苗 , 按 常 规 接种 健康 易 感 儿童 
至 少 30 名 ,分别 于 免疫 前 及 免疫 后 4 一 6 周 采 血 ,测定 腮腺 炎 
病毒 抗体 ,其 抗体 阳 转 率 应 不 低 于 90%(HI 法 及 中 和 法 搞 
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体 二 1 : 2 为 阴性 ,HI 法 及 中 和 法 抗体 之 1 : 2 为 阳性 )。 

2. 2. 3.7 猴 体 神经 毒 力 试验 

主 种 子 批 或 工作 种 子 批 的 毒 种 应 进行 猴 体 神经 毒 力 试 
验 ,以 证 明 无 神经 毒 力 。 每 次 至 少 用 10 只 腮腺 炎 抗 体 阴 性 
的 易 感 钦 ,每 侧 丘 脑 接种 0.5ml( 应 不 低 于 1 个 人 用 剂量 的 
病毒 量 ) ,观察 17 一 21 天 ,不 应 有 麻 阁 及 其 他 神经 症状 出 
现 。 注 射 后 48 小 时 内 猴 死 亡 数 不 超 过 2 只 可 以 更 换 , 如 超 
过 20%, 即 使 为 非特 异性 死亡 ,试验 也 不 能 成 立 , 应 重 试 。 
观察 期 末 ,每 只 多 采血 测 腮腺 炎 病 毒 抗 体 , 阳 转 率 应 不 低 于 
80% ,并 处 死 解 剖 , 对 大 脑 和 糊 艇 的 适当 部 位 做 病理 组 织 学 
检查 ,应 为 阴性 。 每 次 试验 同时 有 2 只 易 感 猴 作 为 对 照 , 待 
试验 猴 处 死 后 10 天 ,第 2 次 采血 ,对照 猴 腮 腺 炎 抗 体 应 仍 为 
阴性 。 

2.2.4 毒 种 保存 

冻 干 毒 种 应 于 一 20C 以 下 保存 ;液体 毒 种 应 于 一 60YC 以 
下 保存 。 

2.3 原液 

2.3.1 细胞 制备 

按 2.1. 2 项 进行 。 

2.3.2 培养 液 | 

培养 液 为 含 适 量 灭 能 新 生 牛 血清 和 乳 蛋 白水 解 物 的 
Earle's 液 或 其 他 适宜 培养 液 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 要 
求 (附录 通 D) 。 

2. 3.3 对 照 细 胞 病毒 外 源 因 子 检查 

依法 检查 (附录 观 C) ,应 符合 规定 。 

2. 3.4 病毒 接种 和 培养 

毒 种 按 0. 0001~0.05MOI 和 细胞 混合 后 分 装 于 培养 
瓶 中 (同一 工作 种 子 批 毒 种 应 按 同 一 MOI 接 种 ), 置 适宜 
温度 培养 。 当 细胞 出 现 一 定 程度 病变 时 , 倾 去 培养 液 , 用 
不 少 于 原 培 养 液 量 的 洗 液 洗 涤 细 胞 表面 ,并 换 以 维持 液 继 
续 培养 。 

2. 3.5 病毒 收获 

观察 细胞 病变 达到 适宜 程度 时 ,收获 病毒 液 。 根 据 细胞 
生长 情况 ,可 换 以 维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 同 一 
细胞 批 的 同一 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 病毒 收 
获 液 。 

2.3.6 单 次 病毒 收获 液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保存 

于 2~8 人 保存 不 超过 30 天 。 

2. 3.8 单 次 病毒 收获 液 合并 

同一 细胞 批 的 多 个 单 次 病毒 收获 液 检定 合格 后 可 合并 为 
一 批 原液 。 

2.3.9 原液 检定 

按 3.2 项 进行 。 

2. 3.10 原液 保存 

于 2~8C 保 存 不 超过 30 天 。 


2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 原液 按 同 一 病毒 滴 度 进行 配制 ,并 加 入 适量 稳定 剂 , 即 
为 半成品 。 多 批 检定 合格 的 原液 可 制备 成 一 批 半成品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3. 3 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ”规定 。 

2. 5.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 规定。 分 装 过 程 中 半 
成 品 疫苗 应 于 2 一 8 放置 。 

2.5.3 规格 

按 标示 量 复 溶 后 每 瓶 0, 5sml 或 1.0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0. 5ml, 含 腮腺 炎 活 病毒 应 不 低 于 3.7 lg CCIDs 。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 。 

3 检定 

3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 

3.1.1 病毒 滴定 

按 2. 2. 3. 2 项 进行 。 病 毒 滴 度 应 不 低 于 5.0 lg CCIDso /ml。 

3.1.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 彰 A), 应 符合 规定 。 

3.1.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 规定 。 

3.2 原液 检定 

3. 2.1 病毒 滴定 

按 2. 2. 3. 2 项 进行 。 病 毒 滴 度 应 不 低 于 5. 0 lg CCIDso /ml。 

3.2.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 双 A) ,应 符合 规定 。 

3.2.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 疯 B) ,应 符合 规定 。 

3.3 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 着 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 
后 进行 以 下 各 项 检定 。 

3.4.1 鉴别 试验 

按 2. 2. 3. 1 项 进行 。 

3.4.2 外 观 

应 为 乳 酷 色 琉 松 体 , 复 溶 后 应 为 橘红 色 或 淡 粉 红色 油 明 
液体 ,无 异物 。 

3.4.3 水 分 

应 不 高 于 3.0%% (附录 页 D) 。 

3.4.4 病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 混合 滴定 ,方法 同 2. 2. 3. 2 项 。 病 毒 滴 度 
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应 不 低 于 4.0 lg CCIDso /ml。 

3.4.5 热 稳定 性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 
行 。 于 37 人 放置 7 天 后 , 按 2.2.3.2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 
低 于 4. 0 lg CCIDso /ml, 病 毒 滴 度 下 降 应 不 高 于 1.0 lg。 

3.4.6 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 而 D。 

3.4.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 

3.4.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 着 A) ,应 符合 规定 。 

3. 4.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 首 F) ,应 符合 规定 。 

3.4.10 细菌 内 毒素 检查 

应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 并 EE 凝 胶 限 度 试验 ) 。 gr 坑 订 ] 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 

5 疫苗 稀释 剂 

疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 

5.1 装 量 | 

5.2 包装 

5.3 ”执行 标准 

5.4 生产 企业 

5.5 有效期 

6 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 和 批准 的 内 容 。 


腮腺 炎 减 毒 活 疫 苗 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 :腮腺 炎 减 毒 活 疫 苗 

英文 名 称 ; Mumps Vaccine，Live 

汉语 拼音 :Saixianyan Jiandu Huoyimiao 

【成 分 和 性 状 〗 本 品系 用 腮腺 炎 病 毒 减 毒 株 接种 原 代 鸡 
胚 细 胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,加 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 为 乳 
酷 色 朴 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 或 淡 粉 红色 澄明 液体 。 

有 效 成 分 :腮腺 炎 减 毒 活 病 毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 。 

【接种 对 象 】 8 月 龄 以 上 的 腮腺 炎 易 感 者 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产生 抗 腮腺 
炎 病 毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 流行 性 腮腺 炎 。 

【规格 】 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml 或 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 
为 0.5ml, 含 腮腺 炎 活 病毒 应 不 低 于 3.7 lg CCIDso 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 
水 , 待 疫苗 复 溶 并 摇 匀 后 使 用 。 
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(2) 于 上 臂 外 侧 三 角 肌 附 着 处 皮下 注射 0. 5ml。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,在 注射 部 位 可 出 现 疼痛 
和 触 痛 , 多 数 情况 下 于 2~3 天 内 自行 消失 。 

(2) 一 般 接种 疫苗 后 1 一 2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反应 ,一般 持续 1 一 2 天 后 可 自行 
缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 水 ,注意 保暖 ,防止 继 
发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反应 或 发 热 时 间 超 过 48 小 时 者 ,可 采 
用 物理 方法 或 药物 对 症 处 理 。 

(3) 一 般 接种 疫苗 后 6 一 12 天 内 ,少数 儿童 可 能 出 现 一 过 
性 皮疹 ,一般 不 超过 2 天 可 自行 缓解 ,通常 不 需 特殊 处 理 , 必 
要 时 可 对 症 治疗 。 

(4) 可 能 出 现 轻 度 腮腺 和 唾液 腺 肿 大 ,一 般 在 1 周 内 自行 
好 转 , 必 要 时 可 对 症 处 理 。 

罕见 不 良 反 应 : 

重度 发 热 反应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 , 以 防 高 
热 惊 脱 。 

极 罕见 不 良 反应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一 般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 荨 麻疹 ， 
出 现 反 应 时 ,应 及 时 就 诊 , 给 予 抗 过 敏 治疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 接种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 进行 治疗 。 

(3) 出 现 举 丸 炎 。 

(4) 出 现 感觉 神经 性 耳 花 和 急性 肌 炎 。 

【禁忌 〗 〈1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
抗生素 成 分 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 、 严 重 慢性 疾病 、 慢 性 疾病 的 急性 发 作 期 
和 发 热 者 。 

(3) 妊 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功 能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治疗 
者 。 

(5) 患 脑病 、 未 控制 的 疗 病 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾病 
者 。 

【注意 事项 〗 (1) 以 下 情况 者 慰 用 :家 族 和 个 人 有 惊厥 史 
者 、 患 慢性 疾病 者 、 有 疗 病 史 者 、 过 敏 体质 者 、 哺 乳 期 妇女 。 

(2) 开 启 疫 苗 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接触 疫 苗 。 

(3) 疫 苗 瓶 有 裂纹 ,标签 不 清 或 失效 者 ,疫苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 菌 瓶 开 启 后 应 立即 使 用 ,如 需 放置 ,应 置 2~8%C， 
并 于 30 分 钟 内 用 完 ,剩余 均 应 废弃 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 敏 反 应 
时 急救 用 。 接 受 注 射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋白 者 应 至 少 间 隔 3 个 月 以 上 接种 本 疫 
苗 ,以 免 影响 免疫 效果 。 

《7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫 苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 1 个 
月 ;但 本 疫苗 与 风疹 和 麻疹 减 毒 活 疫苗 可 同时 接种 。 
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(8) 本 品 为 减 毒 活 疫苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 
(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 避免 怀孕 。 
(10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

【有 效 期 18 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 ， 

网 址 : 


麻疹 风疹 联合 减 毒 活 疫 苗 
Mazhen Fengzhen Lianhe Jiandu Huoyimiao 


Measles and Rubella Combined Vaccine, Live 


本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 接种 原 代 鸡 胚 细胞 和 风疹 病毒 
减 毒 株 接种 人 二 倍 体 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 后 , 按 比例 混 
合 配 制 ,加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 用 于 预防 麻疹 和 风疹 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 .原材料 及 辅料 ,水 ,器具 ,动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 单价 原液 

2.1.1 麻疹 病毒 原液 制备 

应 符合 “麻疹 减 毒 活 疫苗 ”中 2. 1 一 2. 3. 9 项 的 规定 。 
2.1.2 风疹 病毒 原液 制备 

应 符合 “风疹 减 毒 活 疫 苗 ( 人 二 售 体 细胞 )” 中 2.1 一 
9 项 的 规定 。 

2.2 单价 原液 检定 

2.2.1 麻疹 病毒 原液 检定 

除 按 “ 麻 疹 减 毒 活 疫苗 ”中 3. 2 项 进行 外 ,并 应 按 本 品种 
3.1.1 项 进行 检定 。 

2. 2.2 ”风疹 病毒 原液 检定 

除 按 “风疹 减 毒 活 疫苗 (人 二 售 体 细胞 )” 中 3. 2 项 进行 
外 ,并 应 按 本 品种 3. 1. 2 项 进行 检定 。 

2.3 单价 原液 保存 

各 单价 原液 的 保存 应 按 批准 的 执行 。 

2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 麻疹 和 风疹 病毒 单价 原液 分 别 按 规定 的 同一 病毒 滴 度 
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进行 稀释 后 ,等 比例 混合 ,加 入 适宜 的 稳定 剂 配制 , 即 为 半 
成 品 。 
2. 4.2 半成品 检定 
按 3.2 项 进行 。 
2.5 成 品 
2.5.1 分 批 
应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 
2. 5.2 分 装 及 冻 干 
应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ”规定 。 分 装 过 程 中 
半成品 疫苗 应 于 2~8'C 放 置 。 

2.5.3 规格 

复 溶 后 每 瓶 0. 5ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 0. 5ml, 含 麻疹 和 
风疹 活 病毒 均 应 不 低 于 3. 0 lg CCIDs。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 规定。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 麻疹 病毒 原液 检定 

3.1.1.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 500 一 2000 CCIDioyml 的 病毒 液 与 适当 稀释 的 
麻疹 病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混 合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 钟 ， 
接种 Vero 细胞 或 FL 细胞 ,在 适宜 温度 下 培养 7 一 8 天 判定 
结果 。 麻 疹 病 毒 应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血 清和 
细胞 对 照 , 均 应 为 阴性 ;病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 500 
CCIDso /ml, 

3.1.1.2 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 班 D 。 

3.1.2 ”风疹 病毒 原液 检定 

3.1.2.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 100 一 500 CCIDso /ml 的 病毒 液 与 适当 稀释 的 
风疹 病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37'C 水 浴 60 分 钟 ， 
接种 RK-13 细胞 , 置 32 人 培养 7 一 10 天 判定 结果 。 风 疹 病 毒 
应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血清 和 细胞 对 照 , 均 应 为 
阴性 ; 病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 100 CCIDso /ml。 

3.1.2.2 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 负 了 )。 

3.2 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A), 应 符合 规定 。 

3.3 成 品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 
后 进行 以 下 各 项 检定 。 

3.3.1 鉴别 试验 

鉴别 试验 应 和 病毒 滴定 同时 进行 。 将 适当 稀释 的 麻疹 病 
毒 和 风疹 病毒 特异 性 免疫 血清 混合 后 ,与 经 适当 稀释 的 疫苗 
供 试 品 ( 稀 释 至 风疹 病毒 含量 为 100 一 500 CCID;o /ml) 混 合 ， 
于 适宜 温度 中 和 一 定时 间 后 ,分 别 接种 Vero 细胞 和 RK-13 
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细胞 ,再 分 别 于 37C 士 IC 和 32C 土 1 培养 7~10 天 判定 结 
果 。 麻疹 病毒 和 风疹 病毒 应 被 完全 中 和 ,不 应 出 现任 何 细胞 
病变 。 同 时 设 血 清和 细胞 对 照 , 均 应 为 阴性 ;病毒 对 照应 为 阳 
性 。 

3.3.2 外 观 

应 为 乳 酷 色 玻 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 或 淡 粉 红色 澄明 液 
体 ,无 异物 。 

3.3.3 水 分 

应 不 高 于 3.0%% (附录 页 D) 。 

3.3.4 病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 复 溶 后 混合 滴定 ,并 应 同时 进行 病毒 参考 
品 滴定 。 

麻疹 病毒 滴定 : 供 试 品 经 风疹 病毒 特异 性 免疫 血清 中 和 
风疹 病毒 后 ,在 Vero 细胞 上 滴定 麻疹 病毒 。 麻 疹 病 毒 滴 度 应 
不 低 于 3. 3 lg CCIDso /ml。 

风疹 病毒 滴定 , 供 试 品 经 麻疹 病毒 特异 性 免疫 血清 中 和 
麻疹 病毒 后 ,在 RK-13 细胞 上 进行 风疹 病毒 滴定 ,风疹 病毒 
滴 度 应 不 低 于 3. 3 lg CCIDso /ml。 

3.3.5 热 稳 定性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 
行 。 于 37 放置 7 天 后 , 按 3. 3.4 项 进行 ,麻疹 和 风疹 病毒 
滴 度 均 应 不 低 于 3. 3 lg CCIDso /ml。 病 毒 滴 度 下 降 均 应 不 高 
于 1.0 lg。 

3.3.6 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 而 D。 

3.3.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 

3.3.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 而 A) ,应 符合 规定 。 

3.3.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 台 F) ,应 符合 规定 。 

3. 3.10 细菌 内 毒素 检查 

应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 邓 焉 凝 胶 限度 试验 ) ,和 [增订 ] 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2~8 心 避 光 保存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 

5 疫苗 稀释 剂 

疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

5.1 装 量 

5.2 包装 

5.3 执行 标准 

5.4 生产 企业 

5.5 有 效 期 

6 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 
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【药品 名 称 】 

通用 名 称 :麻疹 风 疹 联 合 减 毒 活 疫 苗 

英文 名 称 :Measles and Rubella Combined Vaccine, Live 

汉语 拼音 :Mazhen Fengzhen Lianhe Jiandu Huoyimiao 

【成 分 和 性 状 】 本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 接 种 原 代 鸡 胚 
细胞 和 风疹 病毒 减 毒 株 接种 人 二 倍 体 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 
液 , 按 比 例 混 合 配制 ,加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 为 乳 酷 色 朴 
松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 浴 明 液 体 。 

有 效 成 分 :麻疹 和 风疹 减 毒 活 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 。 

【接种 对 象 〗 8 月 龄 以 上 的 麻疹 和 风 背 易 感 者 。 

【作用 与 用 途 了 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产 生 抗 麻疹 
病毒 和 风疹 病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 麻疹 和 风疹 。 

【规格 】 复 溶 后 每 产 0. 5ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 0. 5ml， 
含 麻疹 和 风疹 活 病 毒 均 应 不 低 于 3. 0 lg CCIDs。。 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 
水 , 待 疫苗 复 溶 并 摇 匀 后 使 用 。 

(2) 于 上 臂 外 侧 三 角 肌 下 缘 附 着 处 皮下 注射 0. 5ml。 

【不 良 发 应 】 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,在 注射 部 位 可 出 现 疼 痛 
和 触 痛 , 多 数 情 况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 

(2) 一 般 接 种 疫苗 后 1 一 2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 
反应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反 应 ,一般 持 续 1 一 2 天 后 
可 自行 缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 水 ,注意 保 
暧 ,防止 继 发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时 间 超 过 48 
小 时 者 ,可 采用 物理 方法 或 药物 进行 对 症 处 理 。 

(3) 皮 疹 :一 般 接种 疫苗 后 12 天 内 可 能 有 轻微 皮疹 出 现 ， 
出 疹 时 间 一 般 不 超过 2 天 ,通常 不 需 特殊 处 理 , 必 要 时 可 对 症 
治疗 。 

罕见 不 良 反应 : 

重度 发 热 反应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 , 以 防 高 

极 罕见 不 良 反应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一般 接 种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 荨 麻疹 ， 
出 现 反应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给予 抗 过 敏 治 疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 接 种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 敏 性 此 首 : 出 现 过 敏 性 紫癜 反应 时 应 及 时 就 诊 ,应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治疗 ,治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 瘦 性 肾炎 。 

(4) 出 现 血 小 板 减 少 性 紫 疗 。 

(5) 成 年 人 接种 本 疫苗 后 发 生 关节 炎 , 大 关节 疼痛 、 肿 胀 。 

【禁忌 〗】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
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抗生素 过 敏 者 。 

(2) 上 患 急性 疾病 、 严 重 慢性 疾病 \ 慢 性 疾病 的 急性 发 作 期 
和 发 热 者 。 

(3) 姓 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治 
疗 者 。 

(5) 上 患 脑病 、 未 控制 的 疗 病 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾 
病 者 。 

【注意 事项 】 《1) 以 下 情况 者 慎 用 ;家族 和 个 人 有 惊 原 史 
者 、 患 慢性 疾病 者 、 有 疗 病 史 者 、 过 敏 体质 者 .哺乳 期 妇女 。 

(2) 开 启 疫苗 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接触 疫苗 。 

(3) 疫 苗 瓶 有 裂纹 .标签 不 清 或 失效 者 .疫苗 复 深 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异 常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注 射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋白 者 应 至 少 间 隔 3 个 月 以 上 接种 本 疫 
苗 ,以 免 影响 免疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 1 个 
月 ;但 本 疫苗 与 腮腺 炎 减 毒 活 疫苗 可 同时 接种 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 

(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 避免 怀孕 。 

(10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2~8C 避 光 保 存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

【有 效 期 】 18 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 : 

网 址 : 


麻疹 腮腺 炎 联 合 减 毒 活 疫 苗 
Mazhen Saixianyan Lianhe Jiandu Huoyimiao 


Measles and Mumps Combined Vaccine ,Live 


本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 和 腮腺 炎 病 毒 减 毒 株 分 别 接种 
鸡 胚 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 , 按 比例 混合 配制 ,加 适宜 稳定 
剂 冻 干 制 成 。 用 于 预防 麻疹 和 流行 性 腮腺 炎 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 、 水 、 器 具 动物 等 应 符 
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麻疹 腮腺 炎 联 合 减 毒 活 疫苗 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 
2 制造 
2.1 单价 原液 
2.1.1 麻疹 病毒 原液 制备 


应 符合 “麻疹 减 毒 活 疫 苗 ” 中 2. 1 一 2. 3. 9 项 的 规定 。 

2.1.2 腮腺 炎 病 毒 原液 制备 

应 符合 “腮腺 炎 减 毒 活 疫苗 中 2. 1 一 2. 3. 9 项 的 规定 。 

2.2 单价 原液 检定 

2.2.1 麻疹 病毒 原液 检定 

除 按 “麻疹 减 毒 活 疫苗 ”中 3. 2 项 进行 外 ,并 应 按 本 品种 
3. 1. 1 项 进行 检定 。 

2.2.2 腮腺 炎 病 毒 原液 检定 

除 按 “ 腮 腺 炎 减 毒 活 疫苗 ”中 3. 2 项 进行 外 ,并 应 按 本 品 
种 3. 1.2 项 进行 检定 。 

2.3 单价 原液 保存 

各 单价 原液 的 保存 应 按 批准 的 执行 。 

2.4 ”半成品 

2.4.1 配制 

将 麻疹 及 腮腺 炎 单 价 原液 按 一 定 比例 进行 混合 , 且 腮 腺 
炎 病 毒 滴 度 至 少 是 麻疹 病毒 滴 度 的 5 倍 ,加 入 适量 稳定 剂 后 ， 
即 为 半成品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 

2. 5.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 > 规定。 分 装 过 程 中 的 
半成品 疫苗 应 于 2~8C 放 置 。 

2.5.3 规格 

复 溶 后 每 瓶 0. 5ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 0. 5ml, 含 麻疹 活 
病毒 应 不 低 于 3. 0 lg CCIDio, 含 腮腺 炎 活 病毒 应 不 低 于 3.7 
lg CCIDi。 。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 麻疹 病毒 原液 检定 

3.1.1.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 500 一 2000 CCIDso /ml 的 麻疹 病毒 原液 与 麻疹 
病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37'C 水 浴 60 分 钟 ,接种 
Vero 细胞 或 FL 细胞 ,在 适宜 的 温度 下 培养 7? 一 8 天 判定 结 
果 。 麻 疹 病 毒 应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ); 同 时 设 血清 和 细 
胞 对 照 ,应 均 为 阴性 ,病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 500 
CCID;so /ml。 

3.1.1.2 和 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 妖 DD)。 
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麻将 腮腺 炎 联 合 减 毒 活 疫苗 


3.1.2 腮腺 炎 病 毒 原液 检定 

3.1.2.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 500 一 2000 CCIDso /ml 的 腮腺 炎 病 毒 原液 与 肋 
腺 炎 病 毒 特 异性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 钟 ， 
接种 Vero 细胞 或 FL 细胞 ,在 适宜 的 温度 下 培养 7 一 8 天 判定 
结果 。 腮 腺 炎 病 毒 应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ); 同 时 设 血清 
和 细胞 对 照 , 均 应 为 阴性 ;病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 500 
CCIDaoyml。 

3.1.2.2 牛 血清 白 蛋 白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 风 D 。 

3.2 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 

3.3 ”成品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 
后 进行 以 下 各 项 检定 。 

3.3.1 鉴别 试验 

鉴别 试验 应 与 病毒 滴定 同时 进行 。 将 适当 稀释 的 麻疹 病 
毒 和 腮腺 炎 病 毒 特异 性 免疫 血清 分 别 与 经 适当 稀释 的 疫苗 混 
合 后 ,20~~25C 中 和 90 分 钟 ,接种 Vero 细胞 或 FL 细胞 ， 
37C 培 养 7 一 8 天 后 判定 结果 。 麻 疹 和 腮腺 炎 病 毒 应 被 完全 
中 和 ,不 得 出 现任 何其 他 细胞 病变 ;同时 设 血 清和 细胞 对 照 ， 
均 应 为 阴性 ;病毒 对 照应 为 阳性 。 

3.3.2 外 观 

应 为 乳 酷 色 玻 松 体 , 复 溶 后 应 为 橘红 色 澄 明 液 体 , 无 
异物 。 

3.3.3 水 分 

应 不 高 于 3. 0%( 附 录 和 证 DD)。 

3.3.4 病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 混合 滴定 ,并 应 同时 进行 病毒 参考 品 
滴定 。 

麻疹 疫苗 病毒 滴定 :经 腮腺 炎 病 毒 特异 性 免疫 血清 中 和 
腮腺 炎 病 毒 后 ,在 Vero 细胞 或 FL 细胞 上 滴定 麻疹 病毒 。 病 
毒 滴 度 应 不 低 于 3. 3 lg CCIDso /ml。 

腮腺 炎 疫 苗 病 毒 滴定 :经 麻疹 病毒 特异 性 免疫 血清 中 和 
麻疹 病毒 后 ,在 Vero 细胞 或 FL 细胞 上 滴定 腮腺 炎 病 毒 。 病 
毒 滴 度 应 不 低 于 4. 0 lg CCIDso /mil。 

3.3.5 热 稳定 性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 
行 。 于 37 多 放置 7 天 后 , 按 3.3.4 项 进行 ,麻疹 疫苗 病毒 滴 
度 应 不 低 于 3. 3 lg CCIDio/ml, 腮腺 炎 疫 苗 病 毒 滴 度 应 不 低 
于 4.0 lg CCIDso/ml, 两 种 疫苗 病毒 滴 度 下 降 均 应 不 高 于 
1.0 lg。 

3.3.6 牛 血清 白 蛋 白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 妖 D。 

3.3.7 抗生素 残留 量 
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疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 


3. 3.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 难 A) ,应 符合 规定 。 

3. 3.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 观 F) ,应 符合 规定 。 

3.3.10 细菌 内 毒素 检查 

应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 并 玉 凝 胶 限 度 试验 ) 。 和 [af 订 ] 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2~8 仿 避 光 保存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 


5 疫苗 稀 靶 剂 
疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 
.1 装 量 
.2 包装 
.3 执行 标准 
.4 生产 企业 
.5 有 效 期 
使 用 说 明 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 和 批准 的 内 容 。 


麻疹 腮腺 炎 联 合 减 毒 活 疫苗 使 用 说 阴 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 : 麻 疹 腮 腺 炎 联 合 减 毒 活 疫 苗 

英文 名 称 :Measles and Mumps Combined Vaccine, Live 
汉语 拼音 :Mazhen Saixianyan Lianhe Jiandu Huoyimiao 


【成 分 和 性 状 】 本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 和 腮腺 炎 病 毒 


cean a cn cn cn 


减 毒 株 分 别 接种 原 代 鸡 胚 细胞 ,经 培养 ,收获 病毒 液 , 按 比 例 
混合 配制 , 加 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 为 乳酪 色 疏 松 体 , 复 溶 
后 为 橘红 色 澄 明 液体 。 


有 效 成 分 :麻疹 和 胭 腺 炎 减 毒 活 病毒 。 

辅料 :应 列 出 所 有 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 。 

【接种 对 象 〗 8 月 龄 以 上 的 麻疹 和 流行 性 腮腺 炎 易 


【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产生 抗 麻 


疹 病 毒 和 腮腺 炎 病 毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 麻疹 和 流行 性 
腮腺 炎 。 


【规格 】 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 0. 5ml， 


含 麻疹 活 病 毒 应 不 低 于 3. 0 lg CCIDs，, 含 腮腺 炎 活 病毒 应 不 
低 于 3.7 lg CCIDao 。 


【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 


水 , 待 疫苗 复 溶 并 摇 匀 后 使 用 。 


(2) 于 上 辟 外 侧 三 角 肌 下 缘 附 着 处 皮下 注射 0. 5ml。 
【不 良 反应 了 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,注射 部 位 可 出 现 疼 痛 和 


生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采用 酶 联 免 。 触 痛 , 多 数 情 况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 


.430 。 
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(2) 一 般 接种 疫苗 后 1 一 2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 大 多 数 为 轻 度 发 热 反应 ,一般 持续 1~2 天 后 可 自行 
缓解 ,不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 开 水 ,注意 保暖 ,防止 
继 发 感染 ;对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时 间 超 过 48 小 时 者 ,可 
给 予 物理 方法 或 药物 对 症 处 理 。 

(3) 一 般 接种 疫苗 后 6 一 12 天 内 ,少数 儿童 可 能 出 现 一 过 
性 皮疹 ,一般 不 超过 2 天 可 自行 缓解 ,通常 不 需 特殊 处 理 , 必 
要 时 可 对 症 治疗 。 

(4) 可 有 轻 度 腮腺 和 唾液 腺 肿 大 ,一 般 在 1 周 内 自行 组 
解 ,必要 时 可 对 症 处 理 。 

罕见 不 良 不 反应 ， 

重度 发 热 反 应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 , 以 防 高 
热 惊 厥 。 

极 罕见 不 良 反 应 ; 

(1) 过 敏 性 皮疹 ;一般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 苯 麻 疹 ， 
出 现 反 应 时 ,应 及 时 就 诊 , 给 予 抗 过 敏 治疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 接种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 偶 有 接种 者 出 现 备 丸 炎 。 

(4) 过 敏 性 紫 疤 :出 现 过 敏 性 紫 闻 反 应 时 应 及 时 就 诊 , 应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治 疗 ,治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 首 性 肾炎 。 

(5) 血 小 板 减少 性 紫 疗 。 

(6) 感 觉 神经 性 耳 玲 和 急性 肌 炎 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
抗生素 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 、 严 重 慢性 疾病 、 慢 性 疾病 的 急性 发 作 期 
和 发 热 者。 

(3) 妊 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功 能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治 
疗 者 。 

(5) 患 脑病 .未 控制 的 癫 阐 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾 
病 者 。 

【注意 事项 】 (1) 以 下 情况 者 慎 用 :家族 和 个 人 有 惊厥 史 
者 、 患 慢性 疾病 者 ,有 瘾 痛 史 者 .过敏 体 质 者 .哺乳 期 妇女 。 

(2) 开 启 疫苗 瓶 和 注射 时 , 切 缴 使 消毒 剂 接触 疫苗 。 

(3) 疫 苗 瓶 有 裂纹 ,标签 不 清 或 失效 者 ,疫苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 3 个 月 以 上 接种 本 疫 
苗 , 以 免 影响 免疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫苗 与 接种 本 疫苗 应 至 少 间隔 1 个 
月 ;但 本 疫苗 与 风疹 减 毒 活 疫苗 可 同时 接种 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 

(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 避免 怀孕 。 
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《10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 
【包装 】 按 批准 的 执行 。 
【有 效 期 】 18 个 月 。 
【执行 标准 】 
【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 : 

网 址 : 


麻 胭 风 联 合 减 毒 活 疫 苗 
Ma Sai Feng Lianhe Jiandu Huoyimiao 
Measles, Mumps and Rubella 


Combined Vaccine, Live 


本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 和 肠 腺 炎 病 毒 减 毒 株 分 别 接种 
原 代 鸡 胚 细胞 、 风 疹 病 毒 减 毒 株 接种 人 二 倍 体 细胞 ,经 培养 、 
收获 病毒 液 , 按 比例 混合 配制 ,加 入 适宜 稳定 剂 冻 干 制 成 。 用 
于 预防 麻疹 、 腮 腺 炎 和 风疹 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 .原材料 及 辅料 ,水 .器具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 单价 原液 

2.1.1 麻疹 病毒 原液 制备 

应 符合 “麻疹 减 毒 活 疫 苗 ” 中 2. 1 一 2. 3. 9 项 的 规定 。 

2.1.2 腮腺 炎 病 毒 原液 制备 

应 符合 “腮腺 炎 减 毒 活 疫苗 ”中 2. 1 一 2. 3. 9 项 的 规定 。 

2.1.3 风疹 病毒 原液 制备 

应 符合 “风疹 减 毒 活 疫苗 (人 二 倍 体 细胞 )” 中 2. 1 一 2.3.9 项 
的 规定 。 


2.2 单价 原液 检定 
2.2.1 麻疹 病毒 原液 检定 


除 按 “ 麻 疼 减 毒 活 疫苗 ?中 3.2 项 进行 外 ,并 应 按 本 品种 
3.1, 1 项 进行 检定 。 

2.2.2 腮腺 炎 病 毒 原液 检定 

除 按 “有 申 腺 炎 减 毒 活 疫 苗 ? 中 3. 2 项 进行 外 ,并 应 按 本 品 
种 3. 1. 2 项 进行 检定 。 

2. 2.3 ”风疹 病毒 原液 检定 

除 按 “ 风 疹 减 毒 活 疫苗 (人 二 倍 体 细 胞 )” 中 3. 2 项 进行 
外 ,并 应 按 本 品种 3. 1. 3 项 进行 检定 。 
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2.3 单价 原液 保存 

各 单价 原液 的 保存 应 按 批准 的 执行 。 

2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 检定 合格 的 麻疹 病毒 ,腮腺 炎 病 毒 和 风疹 病毒 单价 原 
液 根 据 病毒 滴 度 按 一 定 比 例 进行 配制 ,其 中 麻疹 和 风疹 病毒 
滴 度 比例 应 为 1 : 1, 胭 腺 炎 病 毒 滴 度 至 少 是 麻疹 或 风疹 病毒 
滴 度 的 5 倍 。 加 入 适宜 的 稳定 剂 后 即 为 半成品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 规定。 

2. 5.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ”规定 。 分 装 过 程 中 
的 半成品 疫苗 应 于 2 一 8C 放 置 。 

2.5.3 规格 

复 溶 后 每 瓶 0. 5ml。 每 ] 次 人 用 剂量 为 0. 5ml, 含 麻疹 和 
风疹 活 病 毒 均 应 不 低 于 3. 0 lg CCIDs , 含 腮腺 炎 活 病毒 应 不 
低 于 3.7 lg CCIDs 。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3,1.1 麻疹 病毒 原液 检定 

3.1.1.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 500 一 2000 CCIDso /ml 的 病毒 液 与 适当 稀释 
的 麻疹 病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 
钟 , 接 种 Vero 细胞 或 FL 细胞 ,在 适宜 温度 下 培养 ?一 8 天 
判定 结果 。 麻 疹 病 毒 应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血 
清和 细胞 对 照 , 均 应 为 阴性 ;病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 
500 CCIDso /mi。 

3.1.1.2 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 九 D。 

3.1.2 腮腺 炎 病 毒 原 液 检 定 

3.1.2.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 500 一 2000 CCID;o /ml 的 病毒 液 与 腮腺 炎 病 
毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 钟 ,接种 
Vero 细胞 或 FL 细胞 ,在 适宜 温度 下 培养 8 一 10 天 判定 结 
果 。 腮 腺 炎 病 毒 应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血 清 
和 细胞 对 照 , 均 应 为 了 明 性 ; 病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 
500 CCIDso /ml。 

3.1.2.2 牛 血清 白 蛋 白 残 留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 妞 DD)。 

3.1.3 风疹 病毒 原液 检定 

3.1.3.1 鉴别 试验 

将 稀释 至 100 一 500 CCIDso /ml 病毒 原液 与 适当 稀释 的 

。432 。 


风疹 病毒 特异 性 免疫 血清 等 量 混合 后 , 置 37C 水 浴 60 分 钟 ， 
接种 RK-13 细胞 , 置 32 仿 培养 7 一 10 天 判定 结果 。 风 疹 病 毒 
应 被 完全 中 和 (无 细胞 病变 ) ;同时 设 血 清和 细胞 对 照 , 均 应 为 
阴性 ; 病毒 对 照 的 病毒 滴 度 应 不 低 于 100 CCIDs /ml。 

3.1.3.2 牛 血清 白 蛋 白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 妊 D 。 

3.2 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 

3.3 ”成品 检定 

除 水 分 测定 外 ,应 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 
后 进行 以 下 各 项 检定 。 

3.3.1 鉴别 试验 

鉴别 试验 应 与 病毒 滴定 同时 进行 。 将 适当 稀释 的 麻疹 病 
毒 .腮腺 炎 病 毒 和 风疹 病毒 特异 性 免疫 血清 混合 后 ,与 经 适当 稀 
释 的 疫苗 供 试 品 ( 稀 释 至 风疹 病毒 含量 为 100 一 500 CCIDso /ml) 
混合 ,于 适宜 温度 中 和 一 定时 间 后 ,分 别 接种 Vero 细胞 和 
RK-13 细胞 ,再 分 别 于 37'C 土 1C 和 32'C 土 1C 培 养 7~10 天 
判定 结果 。 麻 疹 、 腮 腺 炎 和 风疹 病毒 应 被 完全 中 和 ,不 应 出 现 
任何 细胞 病变 。 同 时 设 血清 和 细胞 对 照 , 均 应 为 阴性 ;病毒 对 
照应 为 阳性 。 

3.3.2 外 观 

应 为 乳酪 色 玲 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 港 明 液体 ,无 异物 。 

3.3.3 水 分 

应 不 高 于 3.0% (附录 W D) 。 

3.3.4 病毒 滴定 

取 疫 苗 3 一 5 瓶 复 溶 后 混合 滴定 ,并 应 同时 进行 病毒 参考 
品 滴定 。 

麻疹 病毒 滴定 : 供 试 品 经 腮腺 炎 病 毒 和 风疹 病毒 特异 性 
免疫 血清 中 和 腮腺 炎 病 毒 和 风疹 病毒 后 ,在 Vero 细胞 上 滴定 
麻疹 病毒 ,麻疹 病毒 滴 度 应 不 低 于 3. 3 lg CCIDso /ml。 

腮腺 炎 病 毒 滴定 : 供 试 品 经 麻疹 病毒 和 风疹 病毒 特异 性 
免疫 血清 中 和 麻疹 病毒 和 风疹 病毒 后 ,在 Vero 细胞 上 滴定 肋 
腺 炎 病 毒 ,腮腺 炎 病 毒 滴 度 应 不 低 于 4.0 lg CCIDso /ml。 

风疹 病毒 滴定 : 供 试 品 经 腮腺 炎 病 毒 和 麻疹 病毒 特异 性 
免疫 血清 中 和 腮腺 炎 病 毒 和 麻疹 病毒 后 ,在 RK-13 细胞 上 进 
行 风疹 病毒 滴定 ,风疹 病毒 滴 度 应 不 低 于 3. 3 lg CCIDso /ml。 

3. 3.5 热 稳 定性 试验 

疫苗 出 三 前 应 进行 热 稳 定性 试验 ,应 与 病毒 滴定 同时 进 
行 。 于 37 人 放置 7 天 后 , 按 3.3.4 项 进行 ,麻疹 病毒 滴 度 应 
不 低 于 3. 3 lg CCIDso/ml, 腮 腺 炎 病 毒 滴 度 应 不 低 于 4.0 lg 
CCIDso /ml, 风疹 病毒 滴 度 应 不 低 于 3.3 lg CCIDso /ml, 各 病 
毒 滴 度 下 降 均 应 不 高 于 1. 0 lg。 

3.3.6 和 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ 剂 (附录 妊 D 。 

3.3.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采用 酶 联 免 
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疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 
3. 3.8 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 铬 A) ,应 符合 规定 。 
3. 3.9 异常 毒性 检查 
依法 检查 (附录 对 F) ,应 符合 规定 。 
3. 3.10 细菌 内 毒素 检查 
应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 而 下 凝 胶 限度 试验 ) 和 ca 订 
4 保存 .运输 及 有 效 期 
于 2~8 仿 避 光 保存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 
5 疫苗 稀释 剂 
疫苗 稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 “ 凡 例 ”的 有 关 要 求 。 
.1 装 量 
.2 包装 
.3 执行 标准 
.4 生产 企业 
-5 有 效 期 
使 用 说 明 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


麻 腮 风 联 合 减 毒 活 疫 苗 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 
通用 名 称 : 麻 腮 风 联合 减 毒 活 疫苗 
英文 名 称 :Measles, Mumps and Rubella Combined Vac- 


cine, Live 


5 
5 
5 
5 
5 
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汉语 拼音 :Ma Sai Feng Lianhe Jiandu Huoyimiao 

【成 分 和 性 状 〗 本 品系 用 麻疹 病毒 减 毒 株 和 腮腺 炎 病 毒 
减 毒 株 分 别 接种 原 代 鸡 胚 细胞 .风疹 病毒 减 毒 株 接种 人 二 信 
体 细 胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 , 按 比例 混合 配制 ,加 入 适宜 稳定 
剂 冻 干 制 成 。 为 乳酪 色 朴 松 体 , 复 溶 后 为 橘红 色 澄 明 液体 。 

有 效 成 分 :麻疹 、 风 疼 和 腮腺 炎 减 毒 活 病 毒 。 

辅料 :应 列 出 所 有 批准 的 辅料 成 分 。 

疫苗 稀释 剂 : 灭 菌 注射 用 水 。 

【接种 对 象 】 8 月 龄 以 上 的 麻疹 .腮腺 炎 和 风疹 易 感 者 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产 生 抗 麻疹 
病毒 .腮腺 炎 病 毒 和 风疹 病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 麻疹 、 腮 逐 
炎 和 风疹 。 

【规格 】 复 溶 后 每 瓶 0. 5ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 0. 5ml， 
会 麻疹 和 风疹 活 病毒 均 应 不 低 于 3.0 lg CCIDso , 含 甩 腺 炎 活 
病毒 应 不 低 于 3. 7 lg CCIDso 。 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 按 标示 量 加 入 所 附 灭 菌 注射 用 
水 , 待 疫苗 复 溶 并 摇 匀 后 使 用 。 

(2) 于 上 和 辟 外 侧 三 角 肌 下 缘 附 着 处 皮下 注射 0. 5ml。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反应 : 

(1) 一 般 接种 疫苗 后 24 小 时 内 ,注射 部 位 可 出 现 疼痛 和 
触 痛 , 多 数 情 况 下 于 2 一 3 天 内 自行 消失 。 


(2) 一 般 接种 疫苗 后 1 一 2 周 内 ,可 能 出 现 一 过 性 发 热 反 
应 。 其 中 为 轻 度 发 热 反 应 ,一 般 持续 1~2 天 后 可 自行 缓解 ， 
不 需 处 理 , 必 要 时 适当 休息 ,多 喝 开 水 ,注意 保暖 ,防止 继 发 感 
染 ; 对 于 中 度 发 热 反 应 或 发 热 时 间 超 过 48 小 时 者 ,可 采用 物 
理 方法 或 药物 对 症 处 理 。 

(3) 皮 疹 :一般 接种 疫苗 后 6 一 12 天 ,可 能 出 现 散在 皮疹 ， 
出 疹 时 间 一 般 不 超过 2 天 ,通常 不 需 特 殊 处 理 , 必 要 时 可 对 症 

(4) 可 有 轻 度 腮腺 和 唾液 腺 肿 大 ,一 般 在 1 周 内 自行 好 
转 , 必 要 时 可 对 症 处 理 。 

罕见 不 良 反 应 : 

重度 发 热 反应 :应 采用 物理 方法 及 药物 对 症 处 理 , 以 防 高 
热 惊 厥 。 

极 罕见 不 良 反 应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一 般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 苔 麻疹 ， 
出 现 反应 时 ,应 及 时 就 诊 , 给 予 抗 过 敏 治疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 接种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

《3 过 敏 性 紫癜 :出 现 过 敏 性 紫 疫 反应 时 应 及 时 就 诊 , 应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治 疗 , 治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 闻 性 肾炎 。 

(4) 血 小 板 减少 性 紫 壮 。 

《5) 成 年 人 接种 本 疫苗 后 发 生 关节 炎 ,大 关节 疼痛 .肿胀 。 

【禁忌 】 〈1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
抗生素 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 .严重 慢性 疾病 .慢性 疾病 的 急性 发 作 期 
和 发 热 者 。 

(3) 妊 娠 期 妇女 。 

(4) 免 疫 缺 陷 、 免 疫 功能 低下 或 正在 接受 免疫 抑制 治 
疗 者 。 

(5) 患 脑病 .未 控制 的 癫 痛 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾 
病 者 。 

【注意 事项 】 (1) 以 下 情况 者 慎 用 :家 族 和 个 人 有 惊厥 史 
者 、 患 慢性 疾病 者 有 疗 病 史 者 、 过 敏 体质 者 .哺乳 期 妇女 。 

(2) 开 启 疫苗 瓶 和 注射 时 , 切 勿 使 消毒 剂 接触 疫苗 。 

(3) 疫 苗 瓶 有 裂纹 .标签 不 清 或 失效 者 .疫苗 复 溶 后 出 现 
浑浊 等 外 观 异 常 者 均 不 得 使 用 。 

(4) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严 重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 注 射 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 3 个 月 以 上 接种 本 疫 
苗 ,以 免 影响 免疫 效果 。 

(7) 使 用 其 他 减 毒 活 疫苗 与 接种 本 疫苗 间隔 至 少 1 个 月 。 

(8) 本 品 为 减 毒 活 疫苗 ,不 推荐 在 该 疾病 流行 季节 使 用 。 

(9) 育 龄 妇女 注射 本 疫苗 后 ,应 至 少 3 个 月 内 避免 怀孕 。 

(10) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2~8C 避 光 保 存 和 运输 。 
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【包装 】 按 批准 的 执行 。 2.2.2 种子 批 的 建立 
【有 效 期 】 18 个 月 。 应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 > 规定 。 
【执行 标准 】 出 血 热 毒 种 SD9805 株 和 HB9908 株 的 原始 种 子 批 均 为 
【批准 文 号 】 鼠 脑 第 3 代 。 原 始 种 子 批 毒 种 经 Vero 细胞 传代 分 别 建立 主 
【生产 企业 】 种 子 批 和 工作 种 子 批 。 工 型 出 血 热 毒 种 SD9805 株 主 种 子 批 
企业 名 称 : 应 不 超过 第 9 代 , 工 作 种 子 批 应 不 超过 第 14 代 ; 开 型 出 血 热 
生产 地 址 : 毒 种 HB9908 株 主 种 子 批 应 不 超过 第 8 代 , 工 作 种 子 批 应 不 
邮政 编码 : 超过 第 13 代 。 
电话 号 码 : 2. 2.3 种子 批 毒 种 的 检定 
传真 导 码 ， 主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
网 址 : 2. 2. 3. 1 一 2. 2. 3.4 项 检定 。 
2.2.3.1 鉴别 试验 
将 各 型 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,每 个 稀释 度 分 别 与 已 知 相 
双 价 肾 综 合 征 出 血 热 灭 活 疫 苗 应 型 别 的 出 血 热 病 毒 免 疫 血 清 参考 品 和 阴性 兔 血 清 等 基 混 
合 , 分 别 置 37C 水 浴 90 分 钟 ,接种 于 Vero-Es 单 层 细胞 ,于 
(Vero 细胞 ) 37 避 培养 10 一 14 天 ,以 免疫 荧光 法 测定 ,中 和 指数 应 大 于 
Shuangjia Shenzonghezheng Chuxuere 1000。 同 时 设 病毒 阳性 对 照 、 细 胞 阴性 对 照 。 
Miehuoyimao (Vero Xibao) 2. 2. 3.2 病毒 滴定 
Haemorrhagic Fever with Renal Syndrome 将 各 型 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 , 取 适 宜 黎 释 度 接种 


Vero-Ee 细胞 ,于 33 人 培养 10 一 12 天 ,采用 免疫 荧光 法 进行 
测定 ,病毒 滴 度 均 应 不 低 于 7. 0 lg CCIDso/ml。 

2. 2. 3. 3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 

2. 2.3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 规定 。 

2. 2. 3.5 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 页 C) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.6 免疫 原 性 检查 

到 主 种 子 批 毒 种 制备 双 价 原 疫苗 ,接种 2kg 左右 的 白色 


Bivalent Vaccine(Vero Cell) , Inactivated 


本 品系 用 工 型 和 工 型 肾 综合 征 出 血 热 ( 简 称 出 血 热 ) 病 毒 
分 别 接种 Vero 细胞 ,经 培养 .收获 .病毒 灭 活 .纯化 ,混合 后 加 
入 氢 氧 化 铝 估 剂 制 成 。 用 于 预防 工 型 和 开 型 肾 综合 征 出 
血 热 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器 具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 


2 制造 家 兔 4 只 (家 免 出 血 热 病毒 抗体 应 为 阴性 ) ,免疫 2 次 ,间隔 7 
2.1 生产 用 细胞 天 ,每 只 后 肢 肌 内 注射 1. 0ml。 第 1 次 免疫 后 4 周 采血 分 离 
生产 用 细胞 为 Vero 细胞 。 血清 ,用 蚀 斑 减少 中 和 试验 检测 中 和 抗体 ,中 和 用 病毒 为 出 血 
2.1.1 细胞 管理 及 检定 热 病毒 76-118 株 和 UR 株 , 同 时 用 血清 参考 品 作 对 照 (参考 


应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 ”血清 应 符合 规定 ) 。4 只 家 免 的 T 型 和 工 型 出 血 热 中 和 抗体 
规程 "规定 。 各 级 细胞 库 细胞 代 次 应 不 超过 批准 的 限定 代 次 。 ” 滴 度 均 应 不 低 于 1 : 10。 


取 自 辐 批 工作 细胞 库 的 1 支 或 多 支 细胞 ,经 复苏 、 扩 增 后 2.2.4 毒 种 保存 

的 细胞 仅 用 于 一 批 疫苗 的 生产 。 冻 干 毒 种 应 于 一 20C 以 下 保存 :液体 毒 种 应 于 一 60C 以 
2.1.2 细胞 制备 下 保存 。 
取 工 作 细 胞 库 的 1 支 或 多 支 细 胞 ,经 复苏 、 扩 增 至 接种 病 2.3 单价 原液 

毒 的 细胞 为 一 批 。 将 复苏 后 的 单 层 细胞 用 胰 蛋 白 酶 或 其 他 适 2.3.1 细胞 制备 

宜 的 消化 液 进行 消化 ,分 散 成 均匀 的 细胞 ,加 入 适宜 培养 液 混 按 2.1.2 项 进行 。 

合 均 匀 , 置 37'C 培 养 成 均匀 单 层 细胞 。 2. 3.2 培养 液 
2.2 毒 种 培养 液 为 含 适量 灭 能 新 生 牛 血清 的 MEM。 新 生 牛 血清 
2.2.1 名 称 及 来 源 的 质量 应 符合 规定 (附录 曾 D)。 
生产 用 毒 种 为 分 离 自 肾 综 合 征 出 血 热 病人 血清 的 工 型 出 2. 3.3 ”对照 细 胞 病毒 外 源 因 子 检查 

血 热 病毒 SD9805 株 和 下 型 出 血 热 病毒 HB9908 株 , 或 其 他 依法 检查 (附录 驱 C) ,应 符合 规定 。 

经 批准 的 出 血 热 工 型 和 世 型 毒 株 。 2.3.4 病毒 接种 和 培养 
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双 价 肾 综 合 征 出 血 热 灭 活 疫 昔 (Vero 细胞 ) 


当 细 胞 培养 成 致密 单 层 后 ,将 出 血 热 病 毒 工 型 和 开 型 
毒 种 按 0. 002~0.02MOI 分 别 接种 细胞 (每 个 型 别 的 同一 
工作 种 子 批 毒 种 应 按 同一 MOI 接 种 ), 置 适宜 温度 培养 一 
定时 间 后 , 奔 去 培养 液 , 用 灭 菌 PBS 或 其 他 适宜 洗 液 冲洗 
去 除 牛 血清 ,加 入 适量 的 维持 液 , 置 33 一 35C 继 续 培养 适 
宜 的 时 间 。 

2. 3.5 病毒 收获 

继续 培养 一 定时 间 后 ,收获 病毒 液 。 根 据 细胞 生长 情况 ， 
可 换 以 维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 同 一 细胞 批 的 
同一 次 病毒 收获 液 经 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 病毒 收获 液 。 

2.3.6 单 次 病毒 收获 液 检定 

按 3.1 项 进行 。 

2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保存 

于 2 一 8 保存 不 超过 30 天 。 

2.3.8 病毒 灭 活 

应 在 规定 的 蛋白 质 含 量 范围 内 进行 病毒 灭 活 。 病毒 收获 
液 中 按 1 : 4000 的 比例 加 入 68- 丙 内 酯 , 置 适 宜 温度 .在 一 定 的 
时 间 内 灭 活 病毒 ,并 于 适宜 的 温度 放置 一 定时 间 , 以 确保 8- 
丙 内 酯 完全 水 解 。 病 毒 灭 活 到 期 后 ,每 个 病毒 灭 活 容 器 应 立 
即 取样 ,分别 进行 病毒 灭 活 验证 试验 。 

2.3.9 合并 、 超 滤 浓 缩 

同一 细胞 批 的 单 次 病毒 收获 液 经 检定 合格 后 可 合并 为 单 
价 病毒 收获 液 , 并 进行 适宜 倍数 的 超 滤 浓缩 至 规定 的 蛋白 质 
含量 范围 。 

2.3.10 纯化 

采用 柱 色谱 法 或 其 他 适宜 的 方法 进行 纯化 。 纯 化 后 取样 
进行 抗原 含量 及 蛋白 质 含量 测定 ,加 入 适宜 的 稳定 剂 , 即 为 单 
价 原液 。 

2.3.11 单价 原液 保存 

于 2~8C 条 件 下 保存 不 超过 90mrtsi] 天 。 

2.3.12 单价 原液 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.4 半成品 

2.4.1 配制 

将 工 型 和 开 型 出 血 热 病毒 单价 原液 分 别 按 抗原 含量 为 
1 : 128 稀释 后 等 量 混合 , 且 总 蛋白 质 含 量 应 不 超过 40pg/ 剂 ， 
加 入 适宜 稳定 剂 以 及 适量 硫 柳 冬 防 腐 剂 和 和 氧 氧化 铝 佐 剂 后 ， 
即 为 半成品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3. 3 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 

2.5.2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ?规定 。 

2.5.3 规格 

每 瓶 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 1. 0ml。 


2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 规定 。 

3 检定 

3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 

3.1.1 病毒 滴定 

按 2. 2. 3. 2 项 进行 ,病毒 滴 度 应 不 低 于 6. 5 lg CCIDso /ml。 

3.1.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 A) ,应 符合 规定 。 

3.1.3 支原体 检查 

依法 检查 (附录 和 驱 B) ,应 符合 规定 。 

3.1.4 抗原 含量 

采用 酶 联 免疫 法 ,应 不 低 于 1 : 64。 

3.1.5 病毒 灭 活 验证 试验 

按 灭 活 后 的 单 次 病毒 收获 液 总 量 的 0.1%% 抽 取 供 试 品 ， 
透析 后 接种 于 Vero-Es 细胞 , 讶 传 3 代 ,每 10~14 天 传 1 代 ， 
每 代 以 免疫 荧光 法 检查 病毒 ,结果 应 均 为 阴性 。 

3.2 单价 原液 检定 


3.2.1 ”蛋白质 含量 

应 不 高 于 160yg/ml( 附 录 W B 第 二 法 ) 。 
3.2.2 抗原 含量 

采用 酶 联 免 疫 法 ,应 不 低 于 1 : 512。 

3. 2.3 无 菌 检查 


依法 检查 (附录 准 A) ,应 符合 规定 。 

3.2.4 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 媳 D) 。 

3.2.5 Vero 细胞 DNA 残留 量 

应 不 高 于 100pg/ml( 附 录 区 B 第 一 法 )。 

3. 2.6 Vero 细胞 蛋白 质 残留 量 

采用 酶 联 免疫 法 ,应 不 高 于 2wg/ 剂 。 

3.3 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 站 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检 定 

3.4.1 鉴别 试验 

按 2. 2. 3. 6 项 进行 ,应 符合 规定 。 效 价 测定 不 合格 时 , 鉴 
别 试验 不 成 立 。 

3.4.2 外 观 

应 为 微 乳 白色 混 悬 液体 , 久 置 形成 可 摇 散 的 沉淀 ,无 异物 。 

3.4.3 装 量 

依法 检查 (附录 工 A) ,应 不 低 于 标示 量 。 

3.4.4 化 学 检定 

3.4.4.1 pH 值 

应 为 7.2 一 8.0( 附 录 V A) 。 

3. 4.4.2 ” 硫 柳 汞 含量 

应 不 高 于 50pyg/ml( 附 录 W B) 。 

3.4.4.3 和 氢 氧化 铝 含 量 

应 不 高 于 0. 6mg/ml( 附 录 和 WW FF)。 
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3.4.5 效 价 测定 

按 2. 2. 3.6 项 进行 ,4 只 家 人 兔 的 [型 和 卫 型 出 血 热 中 和 
抗体 滴 度 均 应 不 低 于 1 : 10。 

3.4.6 热 稳定 性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 ,于 37 尼 放置 7 天, 按 
3.4.5 项 进行 效 价 测定 ,如 合格 , 视 为 效 价 测定 合格 。 

3.4.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 

3.4.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 玛 A) ,应 符合 规定 。 

3.4.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 站 F) ,应 符合 规定 。 

3.4.10 细菌 内 毒素 检查 

应 不 高 于 50EU/ 剂 (附录 观 下 凝 胶 限 度 试验 ) 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 20 
个 月 。 

5 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


双 价 肾 综合 征 出 血 热 灭 活 疫 苗 (Vero 细胞 ) 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 : 双 价 肾 综 合 征 出 血 热 灭 活 疫苗 (Vero 细胞 ) 

英文 名 称 :Haemorrhagic Fever with Renal Syndrome Bi- 
valent Vaccine (Vero Cell) , Inactivated 

汉语 
huoyimiao (Vero Xibao) 

【成 分 和 性 状 了 本 品系 用 工 型 和 型 缀 综合 征 出 血 热 病 
毒 分 别 接种 Vero 细胞 ,经 培养 .收获 .病毒 灭 活 .纯化 ,混合 后 
加 入 稳定 剂 和 氢 氧 化 铝 佐 剂 制 成 。 为 微 乳 白色 混 悬 液体 , 含 
硫 柳 汞 防腐 剂 。 

有 效 成 分 : 灭 活 的 I 型 和 匡 型 绷 综合 征 出 血 热 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

【接种 对 象 】 肾 综合 征 出 血 热 疫 区 的 居民 及 进入 该 地 区 
的 人 员 ,主要 对 象 为 16 一 60 岁 的 高 危 人 群 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 品 后 ,可 刺激 机 体 产 生 针对 工 型 
和 开 型 肾 综 合 征 出 血 热 病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 工 型 和 工 型 
肾 综合 征 出 血 热 。 

【规格 〗 每 瓶 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 1. 0ml。 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 于 上 辟 外 侧 三 角 肌 肌 内 注射 。 

(2) 基 础 免疫 为 2 针 , 于 0 天 (第 1 天 ,当天 )、14 天 (第 15 
天 ) 各 接种 1 剂 疫苗 ,基础 免疫 后 1 年 应 加 强 免疫 1 剂 。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反应 : 

(1) 接 种 本 疫苗 后 ,注射 部 位 可 出 现 局 部 疼痛 、 发 痒 、 局 部 
轻微 红肿 。 
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(2) 全 身 性 反应 可 有 轻 度 发 热 反 应 .不适 ,疲倦 等 ,一般 不 
需 处 理 可 自行 消退 。 

罕见 不 良 反应 : 

(1) 短 暂 中 度 以 上 发 热 ; 应 采用 物理 方法 或 药物 对 症 处 
理 , 以 防 高 热 惊 厥 或 继 发 其 他 疾病 。 

(2) 局 部 中 度 以 上 红肿 ,一般 3 天 内 即 可 自行 消退 ,不 需 
任何 处 理 , 适 当 休 息 即 可 恢复 正常 ;反应 较 重 的 局 部 红肿 可 用 
干净 的 毛巾 热 数 ,每 天 数 次 ,每 次 10 一 15 分 钟 可 助 红肿 消退 。 

极 罕见 不 良 反应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 荨 麻疹 ， 
出 现 反 应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给 予 抗 过 敏 治 疗 。 

《2) 过 敏 性 休克 :一 般 接 种 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 敏 性 紫 半 : 出 现 过 敏 性 紫 疗 反 应 时 应 及 时 就 诊 ,应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治 疗 , 治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 闻 性 肾炎 。 

(4) 周 围 神经 炎 :应 及 时 就 诊 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 任何 成 分 ,包括 辅料 以 及 
抗生素 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 .严重 慢性 疾病 .慢性 疾病 的 急性 发 作 期 
和 发 热 者 。 

(3) 患 未 控制 的 癫 痛 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾病 者 。 

(4) 妊 娠 及 哺乳 期 妇女 。 

【注意 事项 】 (1) 以 下 情况 者 慎 用 :家 族 和 个 人 有 惊厥 史 
者 、. 患 慢性 疾病 者 .有 癫 痛 史 者 .过 人 敏 体 质 者 。 

(2) 疫 苗 瓶 有 裂纹 .标签 不 清 或 失效 者 .疫苗 瓶 内 有 异物 
者 均 不 得 使 用 。 

〈3) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 。 

(4) 注 射 免 疫 球 蛋白 者 应 至 少 间隔 1 个 月 以 上 接种 疫苗 ， 
以 免 影 响 免疫 效果 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严 重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

区 有效期】 20 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 

传真 号 码 : 

网 址 : 
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双 价 肾 综合 征 出 血 热 灭 活 疫苗 (地 鼠 肾 细胞 》 


双 价 肾 综 合 征 出 血 热 灭 活 疫苗 
(地 鼠 肾 细胞 ) 

Shuangjia Shenzonghezheng Chuxuere 
Miehuoyimiao (Dishushen Xibao) 
Haemorrhagic Fever with Renal Syndrome 
Bivalent Vaccine( Hamster Kidney Cell), 


Inactivated 


本 品系 用 T 型 和 了 型 肾 综合 征 出 血 热 ( 简 称 出 血 热 ) 病 毒 
分 别 接种 原 代 地 和 鼠 肾 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 , 病 毒 灭 活 、 纯 
化 ,混合 后 加 入 氨 氧 化 铝 佐 剂 制 成 。 用 于 预防 I 型 和 本 型 肾 
综合 征 出 血 热 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 ,器 具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

生产 用 细胞 为 原 代 地 鼠 肾 细胞 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 
规程 ?规定 。 

2.1.2 细胞 制备 

选用 12 一 14 日 龄 的 地 鼠 , 无 菌 取 肾 ,前 碎 , 经 胰 蛋 白 酶 消 
化 ,用 培养 液 分 散 细 胞 ,制备 成 细胞 悬 液 ,分 装 培养 瓶 , 置 
37 避 培养 成 致密 单 层 细胞 。 来 源 于 同一 批 地 鼠 .同一 容器 内 
消化 制备 的 地 鼠 肾 细胞 为 一 个 细胞 消化 批 ; 源 自 同一 批 地 和 鼠 、 
于 同一 天 制备 的 多 个 细胞 消化 批 为 一 个 细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 株 为 1 型 出 血 热 病毒 PS-6 株 和 开 型 出 血 热 病 
毒 Lo。 株 ,或 经 批准 的 其 他 适应 地 鼠 肾 细胞 的 工 型 和 开 型 出 
血 热 毒 株 。 

2.2.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ?规定 。 

J 型 和 本 型 出 血 热 病毒 分 别 接种 原 代 地 和 鼠 肾 细胞 制备 原 
始 种 子 批 . 主 种 子 批 和 工作 种 子 批 。PS-6 株 原 始 种 子 批 为 第 
5 代 , 主 种 子 批 应 不 超过 第 8 代 , 工 作 种子 批 应 不 超过 第 10 
代 , 生 产 的 疫苗 应 不 超过 第 11 代 ;Le 株 原始 种 子 批 为 第 13 
代 , 主 种 子 批 Lo。 株 应 不 超过 第 16 代 , 工 作 种 子 批 应 不 超过 第 
18 代 ,生产 的 疫苗 应 不 超过 第 19 代 。 

2.2.3 种 子 批 毒 种 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
2. 2. 3.1 一 2. 2.3.4 项 检定 。 


2.2.3.1 鉴别 试验 

将 各 型 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,每 个 稀释 度 分 别 与 已 知 相 
应 型 别 的 出 血 热 病毒 免疫 血清 参考 品 和 阴性 兔 血 清 等 量 混 
合 , 置 37C 水 浴 90 分 钟 ,接种 于 单 层 Vero-Es 细胞 或 地 鼠 肾 
细胞 ,于 适宜 条 件 下 培养 ,观察 10 一 14 天 。 以 免疫 荧光 法 测 
定 , 中 和 指数 应 大 于 1000。 同 时 设 病毒 阳性 对 照 、 细 胞 阴性 
对 照 。 

2.2.3.2 病毒 滴定 

将 各 型 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,接种 地 鼠 肾 细胞 ,于 33C 
培养 10 一 12 天 ,用 免疫 荧光 法 测定 , 主 种 子 批 病毒 滴 度 应 不 
低 于 7.5 lg CCIDso /ml, 工 作 种 子 批 病毒 滴 度 应 不 低 于 7.0 lg 
CCIDso /ml。 

2. 2. 3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 闪 A) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 铬 B) ,应 符合 规定 。 

2. 2. 3.5 病毒 外 源 因 子 检查 

依法 检查 (附录 弄 C) ,应 符合 规定 。 

2.2.3.6 免疫 原 性 检查 

取 主 种 子 批 毒 种 制备 双 价 原 疫 苗 ,接种 体重 为 2kg 左右 
的 白色 家 兔 4 只 (家 免 出 血 热 病毒 抗体 应 为 阴性 ) ,免疫 2 次 ， 
间隔 14 天 。 每 只 后 肢 肌 内 注射 1.0ml。 第 1 次 免疫 后 4 周 
采血 分 离 血 清 , 用 蚀 斑 减少 中 和 试验 测 中 和 抗体 ,中 和 用 病毒 
为 出 血 热 病 毒 76-118 株 和 UR 株 ;同时 用 参考 血清 作对 照 
(参考 血清 应 符合 规定 ),4 只 家 免 的 [型 和 开 型 出 血 热 病毒 
中 和 抗体 滴 度 均 应 不 低 于 1 : 10。 

2.2.4 毒 种 保存 

种 子 批 毒 种 应 于 一 60C 以 下 保存 。 

2.3 单价 原液 

2.3.1 细胞 制备 

按 2. 1.2 项 进行 。 

2. 3.2 培养 液 

培养 液 为 加 入 适量 灭 能 新 生 牛 血清 和 乳 和 蛋白 水解 物 的 
Earle's 液 或 其 他 适宜 培养 液 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 要 
求 (附录 豫 了 D)。 

2.3.3 对 照 细 胞 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 儿 C) ,应 符合 规定 。 

2.3.4 病毒 接种 和 培养 

当 细 胞 培养 成 致密 单 层 后 ,用 出 血 热 病毒 工 型 和 开 型 毒 
种 按 0.01 一 0. 1MOI 分 别 接种 细胞 (每 个 型 别 的 同一 工作 种 
子 批 毒 种 应 按 同 一 MOI 接种 ) , 置 适宜 的 温度 下 培养 一 定时 
间 后 , 弃 去 培养 液 ,用 灭 菌 PBS 或 其 他 适宜 洗 液 冲洗 去 除 牛 
血清 ,加 入 适量 的 维持 液 , 置 33 一 35C 继续 培养 适当 的 
时 间 。 

2.3.5 病毒 收获 

培养 适宜 天 数 后 ,收获 病毒 液 。 根 据 细胞 生长 情况 ,可 换 
以 维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 同 一 细胞 批 的 同一 
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次 病毒 收获 液 经 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 病毒 收获 液 。 
2.3.6 单 次 病毒 收获 液 检定 
按 3. 1 项 进行 。 
2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保 存 
于 2~8 作 保存 不 超过 30 天 。 
2. 3.8 病毒 灭 活 
应 在 规定 的 蛋白 质 含量 范围 内 进行 病毒 灭 活 。 单 次 病毒 
收获 液 中 加 入 终 浓度 为 500kg/ml 的 甲醛 ,于 适宜 温度 灭 活 
一 定时 间 。 病 毒 灭 活 到 期 后 ,每 个 病毒 灭 活 容器 应 立即 取样 ， 
分 别 进 行 病毒 灭 活 验证 试验 。 
2.3.9 合并、 离心 . 超 滤 浓缩 
同一 细胞 批 的 单 次 病毒 收获 液 经 检定 合格 后 可 合并 为 单 
价 病毒 收获 液 。 经 离心 去 除 细胞 碎片 后 ,进行 适当 倍数 的 超 
滤 浓 缩 至 规定 的 蛋白 质 含量 范围 。 
2.3.10 纯化 
采用 柱 色谱 法 或 其 他 适宜 的 方法 将 浓缩 后 的 单价 病毒 收 
获 液 进 行 纯 化 。 
2.3.11 除 菌 过 滤 
纯化 后 的 单价 病毒 收获 液 经 除 菌 过 滤 后 , 即 为 单价 病毒 
原液 。 
2.3.12 单价 原液 检定 
按 3. 2 项 进行 。 
2.3.13 单价 原液 保存 
于 2 一 8 保存 不 超过 里 90@[ 作 说 天 。 
2.4 半成品 
2.4.1 配制 
将 工 型 和 开 型 出 血 热 病毒 单价 原液 分 别 按 抗原 含量 为 
1 : 128 稀 释 后 等 量 混合 , 且 总 蛋白 质 含量 应 不 超过 40pg/ 剂 ， 
加 入 适宜 稳定 剂 .适量 的 硫 柳 冬 防腐 剂 和 氢 氧 化 铝 估 剂 后 , 即 
为 半成品 。 
2.4.2 半成品 检定 
按 3. 3 项 进行 。 
2.5 成 品 
2.5.1 分 批 
应 符合 “生物 制品 分 批 规程 规定。 
2.5.2 分 装 
应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ?规定 。 
2.5.3 规格 
每 瓶 为 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 1. 0ml。 
2.5.4 包装 
应 符合 “生物 制品 包装 规程 规定。 
3 检定 
3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 
3.1.1 无 菌 检查 
依法 检查 (附录 观 A) ,应 符合 规定 。 
3.1.2 支原体 检查 
依法 检查 (附录 对 B) ,应 符合 规定 。 
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3.1.3 病毒 滴定 

按 2. 2. 3. 2 项 进行 病毒 滴定 。 各 型 单 次 病毒 收获 液 的 病 
毒 滴 度 应 不 低 于 6. 5 lg CCID;o /ml。 

3.1.4 病毒 灭 活 验 证 试验 

按 灭 活 后 的 单 次 病毒 收获 液 总 量 的 0.1% 抽 取 供 试 品 。 
透析 后 接种 地 鼠 肾 细胞 ,连续 言传 3 代 , 每 10 一 14 天 为 1 代 ， 
每 代用 免疫 荧光 法 检查 病毒 抗原 ,结果 均 应 为 阴性 。 

3.1.5 抗原 含量 

采用 酶 联 免疫 法 ,应 不 低 于 1 : 64。 

3.2 单价 原液 检定 

3.2.1 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 邓 A) ,应 符合 规定 。 

3.2.2 抗原 含量 

采用 酶 联 免疫 法 ,应 不 低 于 1 : 512。 

3.2.3 蛋白 质 含 量 

应 不 高 于 80pg/ml( 附 录 W B 第 二 法 )。 

3.2.4 牛 血 清白 蛋白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录 姓 了 D)。 

3.2.5 地 鼠 肾 细胞 蛋白 质 残 留 量 

采用 酶 联 免疫 法 ,应 不 高 于 12ng/ 剂 。 

3.3 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检定 

3.4.1 鉴别 试验 

按 2. 2. 3. 6 项 进行 ,应 符合 规定 。 效 价 测定 不 合格 时 ,和 鉴 
别 试验 不 成 立 。 

3.4.2 外 观 

应 为 微 乳 白色 混 悬 液体 , 久 置 形成 可 播 散 的 沉淀 ,无 
异物 。 

3.4.3 装 量 

依法 检查 (附录 A) ,应 不 低 于 标示 量 。 

3.4.4 化 学 检定 

3.4.4.1 pH 值 

应 为 7.2 一 8.0( 附 录 V A) 。 

3.4.4.2 硫 柳 汞 含量 

应 不 高 于 70pg/ml( 附 录 W B)。 

3.4.4.3 氢 氧 化 铝 含量 

应 不 高 于 0. 70mg/ml( 附 录 砚 F) 。 

3.4.4.4 游离 甲醛 含量 

应 不 高 于 100jg/ml( 附 录 VL)。 

3.4.5 效 价 测定 

按 2. 2. 3.6 项 进行 。4 只 家 免 的 型 和 开 型 出 血 热 病毒 
的 中 和 抗体 滴 度 均 应 不 低 于 1 : 10。 

3.4.6 热 稳定 性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 。 于 37 人 放置 7 天 , 按 
2. 2. 3. 6 项 进行 效 价 测定 ,如 合格 , 视 为 效 价 测定 合格 。 
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3.4.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 

3.4.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A), 应 符合 规定 。 

3.4.9 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 观 F) ,应 符合 规定 。 

3.4.10 细菌 内 毒素 检查 

应 小 于 50EUV/ml( 附 录 观 王族 胶 限度 试验 ) 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 18 
个 月 。 

5 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 规定 和 批准 的 内 容 。 


双 价 肾 综 合 征 出 血 热 灭 活 疫苗 
(地 鼠 肾 细胞 )} 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 : 双 价 肾 综合 征 出 血 热 灭 活 疫苗 (地 鼠 肾 细胞 ) 

英文 名 称 :Haemorrhagic Fever with Renal Syndrome Bi- 
valent Vaccine( Hamster Kidney Cell) , Inactivated 

汉语 
huoyimiao (Dishushen Xibao) 

《成 分 和 性 状 】 本 品系 用 工 型 和 工 型 肾 综 合 征 出 血 热 病 
毒 分 别 接种 原 代 地 鼠 肾 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,病毒 灭 活 、 
纯化 ,混合 后 加 和 氧 氧 化 铝 估 剂 制 成 。 为 微 乳 白色 混 悬 液体 ， 
含 硫 柳 汞 防腐 剂 。 

有 效 成 分 : 灭 活 的 I 型 和 本 型 肾 综 合 征 出 血 热 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

【接种 对 和 象 】 肾 综合 征 出 血 热 疫 区 的 居民 及 进入 该 地 区 
的 人 员 ,主要 对 象 为 16 一 60 岁 的 高 危 人 群 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产生 抗 工 型 
和 工 型 肾 综合 征 出 血 热 病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 工 型 和 开 型 
肾 综合 征 出 血 热 。 

【规格 】 每 瓶 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 1. 0ml。 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 于 上 和 辟 外 侧 三 角 肌 肌 内 注射 。 

(2) 基 础 免疫 为 2 针 , 于 0 天 (第 1 天 ,当天 )、14 天 (第 15 
天 ) 各 注射 1 剂 疫 苗 ; 基础 免疫 后 1 年 加 强 免疫 1 剂 。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反 应 : 

(1) 接 种 本 疫苗 后 ,注射 部 位 可 出 现 局 部 疼痛 发 痒 . 局 部 
轻微 红肿 。 

(2) 全 身 性 反应 可 有 轻 度 发 热 反 应 .不适 、 疲 倦 等 ,一 般 不 
需 处 理 可 自行 缓解 。 

罕见 不 良 反 应 : 

(1) 短 暂 中 度 以 上 发 热 ; 应 采用 物理 方法 或 药物 对 症 处 
理 , 以 防 高 热 惊 厥 或 继 发 其 他 疾病 。 


音 :Shuangjia Shenzonghezheng Chuxuere Mie- 
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(2) 局 部 中 度 以 上 红肿 ,一般 3 天 内 即 可 自行 消退 ,不 需 
任何 处 理 , 适 当 休 息 即 可 恢复 正常 ;反应 较 重 的 局 部 红肿 可 用 
干净 的 毛巾 热敷 ,每 天 数 次 ,每 次 一 般 10 一 15 分 钟 可 助 红肿 
消退 。 

极 罕见 不 良 反 应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 :一 般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 荨 麻疹 ， 
出 现 反应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给 予 抗 过 敏 治 疗 。 

(2) 过 人 敏 性 休克 :一般 注射 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 时 
注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 敏 性 紫 首 :出 现 过 敏 性 紫 首 反应 时 应 及 时 就 诊 ,应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治 疗 , 治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 半 性 肾炎 。 

(4) 周 围 神经 炎 :应 及 时 就 诊 。 

【禁忌 】 (1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 的 任何 成 分 ,包括 辅料 、 
甲醛 以 及 抗生素 过 敏 者 。 

《2) 患 急性 疾病 .严重 慢性 疾病 .慢性 疾病 的 急性 发 作 期 

(3) 患 未 控制 的 疗 病 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾病 者 。 

(4) 妊 娠 及 哺乳 期 妇女 。 

【注意 事项 】 〈1) 以 下 情况 者 慎 用 :家 族 和 个 人 有 惊 踊 史 
者 、. 患 慢性 疾病 者 有 癫 痛 史 者 、. 过敏 体质 者 。 

(2) 疫 苗 瓶 有 裂纹 .标签 不 清 或 失效 者 .疫苗 瓶 内 有 异物 
者 均 不 得 使 用 。 

(3) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 。 

(4) 注 射 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 1 个 月 以 上 接种 本 品 ， 
以 免 影 响 免 疫 效 果 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严 重 过 敏 反应 
时 急救 用 。 接 受 注 射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 
分 钟 。 

(6) 严 禁 冻结 。 

【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 

【包装 】 按 批准 的 执行 。 

【有 效 期 】 18 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号 】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 : 

网 址 : 
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双 价 肾 综 合 征 出 血 热 灭 活 疫 苗 
( 沙 鼠 肾 细 胞 ) 

Shuangjia Shenzonghezheng Chuxuere 
Miehuoyimiao (Shashushen Xibao) 
Haemorrhagic Fever with Renal Syndrome 
Bivalent Vaccine(Gerbil Kidney Cell) ， 


Inactivated 


本 品系 用 工 型 和 工 型 肾 综合 征 出 血 热 (简称 出 血 热 7 病毒 
分 别 接种 原 代 沙 鼠 肾 细 胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,病毒 灭 活 、. 纯 
化 ,混合 后 加 入 氢 氧 化 铝 估 剂 制 成 。 用 于 预防 工 型 和 开 型 肾 
综合 征 出 血 热 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 ,原材料 及 辅料 水 .器 具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 生产 用 细胞 

生产 用 细胞 为 原 代 沙 鼠 肾 细胞 。 

2.1.1 细胞 管理 及 检定 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 基质 制备 及 检定 
规程 > 规定。 

2.1.2 细胞 制备 

选用 10 一 20 日 龄 沙 鼠 ,无 菌 取 肾 ,前 碎 , 经 胰 和 蛋白 酶 消 
化 ,用 培养 液 分 散 细胞 , 制 成 细胞 悬 液 ,分 装 培养 瓶 , 置 37°C 
培养 成 致密 单 层 细胞 。 来 源 于 同一 批 沙 鼠 .同一 容器 内 消化 
制备 的 沙 鼠 肾 细胞 为 一 个 细胞 消化 批 ; 源 自 同一 批 沙 鼠 、 于 同 
一 天 制备 的 多 个 细胞 消化 批 为 一 个 细胞 批 。 

2.2 毒 种 

2.2.1 名 称 及 来 源 

生产 用 毒 株 为 I 型 出 血 热 病毒 Zio 株 和 工 型 出 血 热 病 毒 
Zs1 株 ,或 经 批准 的 其 他 适应 沙 鼠 肾 细胞 的 I 工 型 和 下 型 出 血 热 
毒 株 。 

2. 2.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 ”规定 。 

IT 型 和 [型 出 血 热 病毒 分 别 接种 乳 鼠 脑 制备 原始 种 子 批 
和 主 种 子 批 , 主 种 子 批 毒 种 接种 原 代 沙 鼠 肾 细胞 制备 工作 种 
子 批 。 工 型 出 血 热 毒 种 Ze 株 原始 种 子 批 应 不 超过 第 12 代 ， 
主 种 子 批 应 不 超过 第 13 代 ; 工作 种 子 批 应 不 超过 第 14 代 ; 
开 型 出 血 热 毒 种 Zs 株 原始 种 子 批 应 不 超过 第 10 代 , 主 种 子 
批 应 不 超过 第 11 代 ; 工 作 种 子 批 应 不 超过 第 12 代 。 

2.2.3 种 子 批 毒 种 的 检定 

主 种 子 批 应 进行 以 下 全 面 检定 ,工作 种 子 批 应 至 少 进行 
2. 2. 3.1 一 2. 2. 3. 4 项 检定 。 
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2.2. 3,1 鉴别 试验 

将 各 型 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 ,每 个 稀释 度 分 别 与 已 知 的 
相应 型 别 的 出 血 热 病毒 免疫 血清 参考 品 和 阴性 兔 血清 等 量 混 
合 , 置 37C 水浴 90 分 钟 ,接种 于 单 层 Vero-Es 细胞 ,于 
34. 5 人士 1] 和 培养 ,观察 10~14 天 。 以 免疫 荧光 法 测定 ,中 和 
指数 应 大 于 1000。 同时 设 病毒 阳性 对 照 \ 细 胞 阴性 对 照 。 

2. 2. 3.2 病毒 滴定 

将 各 型 毒 种 做 10 倍 系列 稀释 , 取 适 宜 稀 释 度 接 种 Vero-E 
细胞 ,于 34. 5'C 士 1C 培 养 10~12 天 ,以 免疫 荧光 法 测定 ,病毒 滴 
度 应 不 低 于 6.0 lg CCID;o /ml。 

2. 2. 3.3 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 观 A), 应 符合 规定 。 

2.2.3.4 支原体 检查 

依法 检查 (附录 驱 B), 应 符合 规定 。 

2.2. 3.5 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 驱 C), 应 符合 规定 。 

2.2.3.6 免疫 原 性 检查 

取 主 种 子 批 毒 种 制备 双 价 原 疫苗 ,接种 体重 为 2kg 左右 
的 白色 家 免 4 只 (家 免 出 血 热 病毒 抗体 应 为 阴性 ,免疫 2 次 ， 
间隔 7 天 ,每 只 后 肢 肌 内 注射 1.0ml。 第 1 次 免疫 后 4 周 采 
血 分 离 血清 ,用 蚀 斑 减少 中 和 试验 测 中 和 抗体 ,中 和 用 病毒 为 
出 血 热 病毒 76-118 株 和 UR 株 ; 同 时 用 参考 血清 作对 照 ( 参 
考 血 清 应 符合 规定 ),4 只 家 免 的 I 型 和 卫 型 出 血 热 病毒 中 和 
抗体 滴 度 均 应 不 低 于 1 : 10。 

2. 2.4 毒 种 保存 

冻 干 毒 种 应 于 一 20C 以 下 保存 ;液体 种 子 批 毒 种 应 于 
一 60 以 下 保存 。 

2.3 单价 原液 

2.3.1 细胞 制备 

按 2. 1.2 项 进行 。 

2.3.2 培养 液 

培养 液 为 加 入 适量 灭 能 新 生 牛 血清 的 MEM 液 或 其 他 适 
宜 培养 液 。 新 生 牛 血清 的 质量 应 符合 要 求 (附录 邓 D) 。 

2.3.3 对 照 细胞 病毒 外 源 因子 检查 

依法 检查 (附录 并 C) ,应 符合 规定 。 

2.3.4 病毒 接种 和 培养 

当 细 胞 培养 成 致密 单 层 后 ,将 出 血 热 病毒 ] 型 和 本 型 毒 
种 按 0.02 一 0. 2MOI 分别 接种 细胞 (每 个 型 别 的 同一 工作 种 
子 批 毒 种 应 按 同一 MOI 接种 ), 置 适宜 的 温度 下 培养 一 定时 
间 后 , 弃 去 培养 液 , 用 灭 菌 PBS 或 其 他 适宜 洗 液 冲洗 去 除 牛 
血清 ,加 和 人 适量 的 维持 液 , 置 33~35 必 继续 培养 适当 的 时 间 。 

2.3.5 病毒 收获 

培养 适宜 天 数 ,收获 病毒 液 。 根 据 细 胞 生长 情况 ,可 换 以 
维持 液 继续 培养 ,进行 多 次 病毒 收获 。 同 一 细胞 批 的 同一 次 
病毒 收获 液 经 检定 合格 后 可 合并 为 单 次 病毒 收获 液 。 

2. 3.6 单 次 病毒 收获 液 检 定 

按 3. 1 项 进行 。 
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2.3.7 单 次 病毒 收获 液 保存 

于 2 一 8C 保 存 不 超过 30 天 。 

2.3.8 病毒 灭 活 

应 在 规定 的 蛋白 质 含 量 范围 内 进行 病毒 灭 活 。 单 次 病毒 
收获 液 中 按 1 : 4000 的 比例 加 入 8- 丙 内 酯 , 置 2 一 8C 灭 活 适 
宜 的 时 间 后 ,于 适宜 的 温度 放置 一 定时 间 , 以 确保 8- 丙 内 酯 完 
全 水 解 。 病 毒 灭 活 到 期 后 ,每 个 病毒 灭 活 容器 应 立即 取样 ,分 
别 进行 病毒 灭 活 验证 试验 。 

2.3.9 合并 、 离 心 、 超 滤 浓 缩 

同一 细胞 批 的 单 次 病毒 收获 液 经 检定 合格 后 可 合并 为 单 
价 病毒 收获 液 。 经 离心 去 除 细 胞 碎片 后 ,再 进行 适当 倍数 的 
超 滤 浓缩 至 规定 的 蛋白 质 含 量 范围 。 

2.3.10 纯化 

采用 柱 色 谱 法 或 其 他 适宜 的 方法 将 浓缩 后 的 单价 病毒 收 
获 液 进行 纯化 。 

2. 3.11 除 菌 过 滤 

纯化 后 的 单价 病毒 收获 液 经 除 菌 过 滤 后 , 即 为 单价 病毒 
原液 。 

2.3.12 单价 原液 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.3.13 单价 原液 保存 

于 2 一 8C 保 存 不 超过 里 90mr 个 订 ] 天 。 

2.4 半成品 制备 

2.4.1 配制 

将 工 型 和 开 型 出 血 热 病 毒 单价 原液 分 别 按 抗原 含量 为 
1 ; 128 稀 释 后 等 量 混 合 , 且 总 蛋白 质 含 量 应 不 超过 40kg/ 剂 ， 
加 入 适宜 稳定 剂 .适量 的 硫 柳 尔 防 腐 剂 和 氢气 化 铝 佐 剂 后 , 即 
为 半成品 。 

2.4.2 半成品 检定 

按 3. 3 项 进行 。 

2.5 成 品 

2.5.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 规定。 

2.5.2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ”规定 。 

2.5.3 规格 

每 瓶 为 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 1. 0ml。 

2.5.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 > 规定。 

3 检定 

3.1 单 次 病毒 收获 液 检定 

3.1.1 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 而 A) ,应 符合 规定 。 

3.1.2 支原体 检查 

依法 检查 (附录 对 B) ,应 符合 规定 。 

3.1.3 病毒 滴定 

按 2. 2. 3. 2 项 进行 病毒 滴定 。 各 型 单 次 病毒 收获 液 的 病 


毒 滴 度 应 不 低 于 6. 0 lg CCIDso /ml。 

3.1.4 病毒 灭 活 验 证 试验 

按 灭 活 后 的 单 次 病毒 收获 液 总 量 的 0.1 狼 抽取 供 试 品 ， 
透析 后 接种 Vero-Ee 细胞 ,连续 言传 3 代 , 每 10 一 14 天 为 1 
代 , 每 代 以 免疫 荧光 法 检查 病毒 ,结果 均 应 为 阴性 。 

3.1.5 抗原 含量 

采用 酶 联 免疫 法 ,应 不 低 于 1 : 64。 

3.2 单价 病毒 原液 检定 

3.2.1 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 观 A) ,应 符合 规定 。 

3.2.2 抗原 含量 

采用 酶 联 免 疫 法 ,应 不 低 于 1 : 512。 

3.2.3 和 蛋白质 含 量 

应 不 高 于 80ug/ml( 附 录 W B 第 二 法 ) 。 

3.2.4 牛 血清 白 蛋 白 残留 量 

应 不 高 于 50ng/ml( 附 录放 D。 

3.3 半成品 检定 

无 菌 检查 

依法 检查 (附录 并 A) ,应 符合 规定 。 

3.4 成 品 检定 

3.4.1 鉴别 试验 

按 2. 2. 3. 6 项 进行 ,应 符合 规定 。 效 价 测定 不 合格 时 , 鉴 
别 试验 不 成 立 。 

3.4.2 外 观 

应 为 微 乳 白色 混 悬 液体 ,和 久 置 形成 可 摇 散 的 沉淀 ,无 
异物 。 

3.4.3 装 量 

依法 检查 (附录 工 A) ,应 不 低 于 标示 量 。 

3.4.4 化 学 检定 

3.4.4.1 pH 值 

应 为 7.2~8.0( 附 录 V A)。 

3.4.4.2 硫 柳 汞 含量 

应 不 高 于 70ng/ml( 附 录 砚 B) 。 

3.4.4.3 氢 氧 化 铝 含量 

应 不 高 于 0.70mg/ml( 附 录 砚 下) 。 

3.4.5 效 价 测定 

按 2. 2. 3. 6 项 进行 。4 只 家 免 的 I 型 和 可 型 出 血 热 病毒 
的 中 各 抗体 滴 度 均 应 不 低 于 1 : 10。 

3.4.6 热 稳定 性 试验 

疫苗 出 厂 前 应 进行 热 稳定 性 试验 。 于 37'C 放 置 7 天 , 按 
2. 2. 3. 6 项 进行 效 价 测定 ,如 合格 , 视 为 效 价 测定 合格 。 

3.4.7 抗生素 残留 量 

生产 过 程 中 加 入 抗生素 的 应 进行 该 项 检查 。 采 用 酶 联 免 
疫 法 ,应 不 高 于 50ng/ 剂 。 

3.4.8 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 现 A) ,应 符合 规定 。 

3.4.9 异常 毒性 检查 
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依法 检查 (附录 彰 F) ,应 符合 规定 。 

3.4.10 细菌 内 毒素 检查 

应 小 于 50EUVml( 附 录 观 王 凝 胶 限 度 试验 ) 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2 一 8 尼 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 ,有 效 期 为 24 
个 月 。 

5 使 用 说 了 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


双 价 肾 综合 征 出 血 热 灭 活 疫 苗 
( 沙 鼠 肾 细 胞 ) 使 用 说 明 


【药品 名 称 】 

通用 名 称 : 双 价 肾 综合 征 出 血 热 灭 活 疫苗 ( 沙 和 鼠 肾 细胞 ) 

英文 名 称 : Haemorrhagic Fever with Renal Syndrome 
Bivalent Vaccine(Gerbil Kidney Cell) , Inactivated 

汉语 拼音 :Shuangjia Shenzonghezheng Chuxuere 
Miehuoyimiao (Shashushen Xibao) 

【成 分 和 性 状 〗 本 品系 用 工 型 和 本 型 肾 综合 征 出 血 热 病 
毒 分 别 接种 原 代 沙 鼠 肾 细胞 ,经 培养 .收获 病毒 液 ,病毒 灭 活 、 
纯化 ,混合 后 加 入 氢 氧 化 铝 佐 剂 制 成 。 为 微 乳 白色 混 悬 液体 ， 
含 硫 柳 条 防腐 剂 。 

主要 成 分 : 灭 活 的 工 型 和 五 型 肾 综合 征 出 血 热 病毒 。 

辅料 :应 列 出 全 部 批准 的 辅料 成 分 。 

【接种 对 象 】 肾 综 合 征 出 血 热 疫 区 的 居民 及 进入 该 地 区 
的 人 员 ,主要 对 象 为 16 一 60 岁 的 高 危 人 群 。 

【作用 与 用 途 】 接种 本 疫苗 后 ,可 刺激 机 体 产 生 抗 工 型 
和 开 型 肾 综合 征 出 血 热 病毒 的 免疫 力 。 用 于 预防 工 型 和 卫 型 
肾 综合 征 出 血 热 。 

【规格 】 每 瓶 1. 0ml。 每 1 次 人 用 剂量 为 1. 0ml。 

【免疫 程序 和 剂量 】 (1) 于 上 和 辟 外 侧 三 角 肌 肌 内 注射 。 

(2) 基 础 免疫 为 2 针 , 于 0 天 (第 1 天 ,当天 )、14 天 (第 15 
天 ) 各 注射 1 次 ; 基础 免疫 后 1 年 加 强 免 疫 1 针 ,每 次 1. 0ml。 

【不 良 反 应 】 

常见 不 良 反应 : 

(1) 接 种 本 疫苗 后 ,注射 部 位 可 出 现 局 部 疼痛 、 发 痒 . 局 部 
轻微 红肿 。 

(2) 全 身 性 反应 可 有 轻 度 发 热 反 应 ,不适 、 疲 倦 等 ,一 般 
不 需 处 理 可 自行 消退 。 

罕见 不 良 反应 : 

(1) 短暂 中 度 以 上 发 热 :应 采用 物理 方法 或 药物 对 症 处 
理 , 以 防 高 热 惊厥 或 继 发 其 他 疾病 。 

(2) 局 部 中 度 以 上 红肿 ,一 般 3 天 内 即 可 自行 消退 ,不 需 
任何 处 理 , 适 当 休息 即 可 恢复 正常 ;反应 较 重 的 局 部 红肿 可 用 
干净 的 毛巾 热敷 ,每 天 数 次 ,每 次 一 般 10 一 15 分 钟 可 助 红肿 
消退 。 

极 罕见 不 良 反应 : 

(1) 过 敏 性 皮疹 ;一 般 接种 疫苗 后 72 小 时 内 出 现 荨 麻 
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疹 ,出现 反 应 时 ,应 及 时 就 诊 ,给予 抗 过 敏 治 疗 。 

(2) 过 敏 性 休克 :一 般 注射 疫苗 后 1 小 时 内 发 生 。 应 及 
时 注射 肾上腺 素 等 抢救 措施 进行 治疗 。 

(3) 过 敏 性 紫 首 :出 现 过 敏 性 紫 壮 反应 时 应 及 时 就 诊 ,应 
用 皮质 固 醇 类 药物 给 予 抗 过 敏 治疗 , 治疗 不 当 或 不 及 时 有 可 
能 并 发 紫 壮 性 肾炎 。 

(4) 周围 神经 炎 :应 及 时 就 诊 。 

【禁忌 】 〈1) 已 知 对 该 疫苗 所 含 的 任何 成 分 ,包括 辅料 
和 抗生素 过 敏 者 。 

(2) 患 急性 疾病 、 严 重 慢性 疾病 、 慢 性 疾病 的 急性 发 作 期 
和 发 热 者 。 

(3) 患 未 控制 的 疗 病 和 其 他 进行 性 神经 系统 疾病 者 。 

(4) 妊娠 及 哺乳 期 妇女 。 

【注意 事项 】 〈1) 以 下 情况 者 慎 用 :家 族 和 个 人 有 惊 芳 
史 者 、 患 慢性 疾病 者 有 瘦 病 史 者 、 过 敏 体质 者 。 

《2) 疫 苗 瓶 有 裂纹 .标签 不 清 或 失效 者 .疫苗 瓶 内 有 蜡 物 
者 均 不 得 使 用 。 

(3) 疫 苗 瓶 开启 后 应 立即 使 用 。 

(4) 注 射 免疫 球 蛋 白 者 应 至 少 间隔 1 个 月 以 上 接种 本 品 ， 
以 免 影响 免疫 效果 。 

(5) 应 备 有 肾上腺 素 等 药物 ,以 备 偶 有 发 生 严重 过 丝 反 应 
时 急救 用 。 接 受 注射 者 在 注射 后 应 在 现场 观察 至 少 30 分 钟 。 

(6) 严 禁 冻 结 。 

【贮藏 】 于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 

【包装 了 按 批准 的 执行 。 

【有 效 期 】 24 个 月 。 

【执行 标准 】 

【批准 文 号】 

【生产 企业 】 

企业 名 称 : 

生产 地 址 : 

邮政 编码 : 

电话 号 码 : 

传真 号 码 

网 址 : 


重组 人 干扰 素 a2b 小 胶 
Chongzu Ren Ganraosu a2b Ningjiao 


Recombinant Human Interferon a2b Gel 


本 品系 由 高 效 表 达 人 干扰 素 a2b 基因 的 大 肠 杆菌 ,经 发 
酵 .分离 和 高 度 纯化 后 获得 的 重组 人 干扰 素 a2b, 加 入 凝 胶 基 
质 制 成 。 含 适宜 稳定 剂 . 防 腐 剂 ,不 含 抗生素 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器 具 动物 等 应 符 
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合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 工程 菌 菌 种 

2.1.1 名 称 及 来 源 

重组 人 干扰 素 a2b 工程 菌株 系 由 带 有 人 干扰 素 a2b 基因 
的 重组 质粒 转化 的 大 肠 杆 菌 菌株 。 

2.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 的 规定 。 

2.1.3 菌 种 检定 

主 种 子 批 和 工作 种 子 批 的 菌 种 应 进行 以 下 各 项 全 面 
检定 。 

2.1.3.1 划 种 LB 琼脂 平板 

应 旦 典型 大 肠 杆 菌 集 落 形态 ,无 其 他 杂 菌 生长 。 

2.1. 3.2 染色 镜 检 

应 为 典型 的 革 兰 氏 阴 性 杆菌 。 

2.1.3.3 对 抗生素 的 抗 性 

应 与 原始 菌 种 相符 。 

2.1.3.4 电镜 检查 (工作 种 子 批 可 免 做 ) 

应 为 典型 大 肠 杆菌 形态 ,无 支原体 .病毒 样 颗粒 及 其 他 微 
生物 污染 。 

2.1.3.5 生化 反应 

应 符合 大 肠 杆菌 生化 反应 特性 ， 

2.1. 3.6 干扰 素 表达 量 

在 摇 床 中 培养 ,应 不 低 于 原始 菌 种 的 表达 量 。 

2.1.3.7 表达 的 干扰 素 型 别 

应 用 抗 a2b 型 干扰 素 血 清 做 中 和 试验 ,证 明 型 别 无 误 。 

2.1.3.8 质粒 检查 

该 质粒 的 酶 切 图 谱 应 与 原始 重组 质粒 的 相符 。 

2.1.3.9 目的 基因 核 昔 酸 序列 检查 (工作 种 子 批 可 
免 做 ) 

目的 基因 核 苷 酸 序列 应 与 批准 的 序列 相符 。 

2.2 原液 

2. 2. 1 种子 液 制备 

将 检定 合格 的 工作 种 子 批 菌 种 接种 于 适宜 的 培养 基 ( 可 
含 适量 抗生素 ) 中 培养 。 

2.2.2 发 酵 用 培养 基 

采用 适宜 的 不 含 抗生素 的 培养 基 。 

2.2.3 种 子 液 接种 及 发 酵 培 养 

2.2.3.1 在 灭 菌 培 养 基 中 接种 适量 种 子 液 。 

2.2.3.2 在 适宜 的 温度 下 进行 发 酵 , 应 采用 经 批准 的 发 
酵 工艺 ,并 确定 相应 的 发 酵 条 件 , 如 温度 .pH 值 、 溶 解 氧 、 补 
料 ,发酵 时 间 等 。 发 酵 液 应 定期 进行 质粒 丢失 率 检查 (附录 
区 G) 。 

2.2.4 发 酵 液 处 理 

用 适宜 的 方法 收集 .处 理 菌 体 。 

2.2.5 初步 纯化 

采用 经 批准 的 纯化 工艺 进行 初步 纯化 ,使 其 纯度 达到 规 
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定 的 要 求 。 

2.2.6 高度 纯化 

经 初步 纯化 后 ,采用 经 批准 的 纯化 工艺 进行 高 度 纯化 ， 
使 其 达到 3. 1 项 要 求 , 即 为 重组 人 干扰 素 a2b 原液 。 加 入 适 
宣 稳 定 剂 , 除 菌 过 滤 后 于 适宜 温度 下 保存 ,并 规定 其 有 
效 期 。 

2.2.7 原液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3 半成品 

采用 的 基质 应 符合 凝 胶 剂 基 质 要 求 ( 附 录 M)。 

2.3.1 配制 

按 经 批准 的 配方 进行 配制 。 

2.3.2 ” 凝 胶 制 备 

按 经 批准 的 工艺 进行 。 凝 胶 剂 应 均匀 、 细 肛 , 在 常温 时 保 
持 胶 状 , 不 干 润 或 液化 。 

2.3.3 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.4 成 品 

2.4.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 

2.4.2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ?及 附录 工 M 有 关 
规定 。 

2.4.3 规格 

应 为 经 批准 的 规格 。 

2.4.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?及 附录 工 M 有 关 规 定 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 生物 学 活性 

依法 测定 (附录 XX C)。 

3.1.2 蛋白质 含量 

依法 测定 (附录 WY B 第 二 法 ).。 

3.1.3 比 活性 

为 生物 学 活性 与 蛋白 质 含量 之 比 ,每 lmg 蛋白 质 应 不 低 
于 1.0X108TIU。 

3.1.4 纯度 

3.1.4.1 电泳 法 

依法 测定 (附录 C)。 用 非 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 
胶 电 泳 法 ,分离 胶 胶 浓度 为 15%% ,加 样 量 应 不 低 于 10pg( 考 马 
斯 亮 蓝 R250 染色 法 ) 或 5yg( 银 染 法 )。 经 扫描 仪 扫描 ,纯度 
应 不 低 于 95. 0%。 

3. 1. 4.2 高 效 液 相 色谱 法 

依法 测定 (附录 亚 B)。 色 谱 柱 以 适合 分 离 分 子 质量 为 
5 一 60kD 蛋白 质 的 色谱 上 用 凝 胶 为 填充 剂 ;流动 相 为 0. 1mol/L 
磷酸 盐 -0. 1mol/L 氯 化 钠 组 冲 液 ,PH7.0; 上 样 量 应 不 低 于 
20pg ,在 波长 280nm 处 检测 ,以 干扰 素 色谱 峰 计 算 的 理论 板 
.443 。 
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数 应 不 低 于 1000。 按 面积 归 一 化 法 计算 ,干扰 素 主 峰 面积 应 
不 低 于 总 面积 的 95. 0%。 

3.1.5 分 子 量 

依法 测定 (附录 C)。 用 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 胶 
电泳 法 ,分 离 胶 胶 浓度 为 15 路 ,加 样 量 应 不 低 于 1. 0pg, 制 品 
的 分 子 质量 应 为 19. 2kD 士 1. 9kD。 

3.1.6 外 源 性 DNA 残留 量 

每 1 次 人 用 剂量 应 不 高 于 10ng( 附 录 信 B)。 

3.1.7 宿主 菌 蛋白 质 残留 量 

应 不 高 于 蛋白 质 总 量 的 0. 10%% (附录 到 C) 。 

3.1.8 残余 抗生素 活性 

依法 测定 (附录 区 A) ,不 应 有 残余 氨 茶 西林 或 其 他 抗 生 
素 活性 。 

3.1.9 等 电 点 

主 区 带 应 为 4. 0 一 6.7, 且 供 试 品 的 等 电 点 图 谱 应 与 对 照 
品 的 一 致 (附录 人 D) 。 

3.1.10 紫外 光谱 

用 水 或 生理 氢化 钠 溶 液 将 供 试 品 稀释 至 约 100 一 500ug/ml， 
在 光路 lcem ,波长 230~360nm 下 进行 扫描 ,最 大 吸收 峰 波长 
应 为 278nm 填 3nm( 附 录 了 [A)， 

3.1.11 肽 图 

依法 测定 (附录 出 EE) ,应 与 对 照 品 图 形 一 致 。 

3.1.12 N 端 氨基 酸 序列 (至 少 每 年 测定 1 次 ) 

用 氨基 酸 序列 分 析 仪 测定 ,N 端 序列 应 为 : 

(Met)-Cys-Asp-Leu-Pro-Gln-Thr-His-Ser-Leu-Gly-Ser- 
Arg-Arg-Thr-Leu。 

3.2 半成品 检定 

3.2.1 生物 学 活性 

应 按 经 批准 的 方法 预 处 理 供 试 品 , 依 法 测定 (附录 XX C)， 
应 符合 规定 。 

3. 2.2 无 菌 检查 

应 按 经 批准 的 方法 预 处 理 供 试 品 ,依法 检查 (附录 
A) ,应 符合 规定 ,cn 除 ] 

3.2 成 品 检定 

除外 观 、 装 量 检查 外 ,应 按 经 批准 的 方法 预 处 理 供 试 品 
后 ,进行 其 余 各 项 检定 。 

3.2.1 鉴别 试验 

按 免疫 印迹 法 (附录 出 A) 或 免疫 斑点 法 (附录 磺 B) 测 
定 , 应 为 阳性 。 

3.2.2 物理 检查 

3.2.2.1 外 观 

应 为 透明 水 凝 胶 剂 。 

3.2.2.2 装 量 

依法 检查 (附录 工 M) ,应 符合 规定 。 

3.2.3 化 学 检定 

pH 值 

应 为 5. 0 一 ?7.5( 附 录 V A) 。 

。， 444 。 


3.2.4 生物 学 活性 

应 为 标示 量 的 80% 一 150%%( 附 录 X C)。 

3.2.5 微生物 限度 检查 

依法 检查 (附录 观 G) ,应 符合 规定 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 0 一 20C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 , 按 批准 的 
有 效 期 执行 。 

5 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?规定 和 批准 的 内 容 。 


重组 人 粒 细胞 刺激 因子 注射 液 
Chongzu Ren Lixibao Cijiyinzi Zhusheye 
Recombinant Human Granulocyte 


Colony-stimulating Factor Injection 


本 品系 由 高 效 表达 人 粒 细胞 集落 刺激 因子 (简称 人 粒 细 
胞 刺激 因子 ) 基 因 的 大 肠 杆 菌 , 经 发 酵 . 分 离 和 高 度 纯化 后 获 
得 的 重组 人 粒 细胞 刺激 因子 制 成 。 含 适宜 稳定 剂 ,不 含 防腐 
剂 和 抗生素 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 、 原 材料 及 辅料 .水 .器具 动物 等 应 符 
合 “ 几 例 ” 的 有 关 要 求 。 

2 制造 

2.1 工程 菌 菌 种 

2.1.1 名 称 及 来 源 

重组 人 粒 细胞 刺激 因子 工程 菌株 系 由 带 有 人 粒 细胞 刺激 
因子 基因 的 重组 质粒 转化 的 大 肠 杆 菌 菌 株 。 

2.1.2 种 子 批 的 建立 

应 符合 “生物 制品 生产 检定 用 菌 毒 种 管理 规程 的 规定 。 

2.1.3 菌 种 检定 

主 种 子 批 和 工作 种 子 批 的 菌 种 应 进行 以 下 各 项 全 面 
检定 。 

2.1.3.1 划 种 LB 琼脂 平板 

应 呈 典 型 大 肠 杆菌 集落 形态 ,无 其 他 杂 茵 生长 。 

2.1.3.2 染色 镜 检 

应 为 典型 的 革 兰 氏 阴 性 杆菌 。 

2.1.3.3 对 抗生素 的 抗 性 

应 与 原始 菌 种 相符 。 

2.1.3.4 电镜 检查 (工作 种 子 批 可 免 做 ) 

应 为 典型 大 肠 杆菌 形态 ,无 支原体 .病毒 样 颗粒 及 其 他 微 
生物 污染 。 

2.1.3.5 生化 反应 

应 符合 大 肠 杆菌 生化 反应 特性 。 

2.1.3.6 重组 人 粒 细胞 刺激 因子 表达 量 

在 播 床 中 培养 ,应 不 低 于 原始 菌 种 的 表达 量 。 
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2.1.3.7 质粒 检查 

该 质粒 的 酶 切 图 谱 应 与 原始 重组 质粒 的 相符 。 

2.1.3.8 目的 基因 核 苷 酸 序列 检查 (工作 种 子 批 可 
免 做 ) 

目的 基因 核 苷 酸 序列 应 与 批准 的 序列 相符 。 

2.2 原液 

2.2.1 种 子 液 制备 

将 检定 合格 的 工作 种 子 批 菌 种 接种 于 适宜 的 培养 基 ( 可 
含 适量 抗生素 ) 中 培养 。 

2.2.2 发 酵 用 培养 基 

采用 适宜 的 不 含 抗生素 的 培养 基 。 

2.2.3 种 子 液 接种 及 发 酵 培养 

2.2.3.1 在 灭 菌 培养 基 中 接种 适量 种 子 液 。 

2.2.3.2 在 适宜 的 温度 下 进行 发 酵 , 应 根据 经 批准 的 发 
酵 工 艺 进 行 , 并 确定 相应 的 发 酵 条 件 , 如 温度 .pH 和 值 溶解 
氧 . 补 料 发 酵 时 间 等 。 发 酵 液 应 定期 进行 质粒 丢失 率 检 查 
(附录 区 G) 。 

2.2.4 发 酵 液 处 理 

用 适宜 的 方法 收集 .处 理 菌 体 。 

2.2.5 初步 纯化 

采用 经 批准 的 纯化 工艺 进行 初步 纯化 ,使 其 纯度 达到 规 
定 的 要 求 。 

2.2.6 高 度 纯 化 

经 初步 纯化 后 ,采用 经 批准 的 纯化 工艺 进行 高 度 纯化 ,使 
其 达到 3. 1 项 要 求 , 即 为 重组 人 粒 细胞 刺激 因子 原液 。 加 和 人 
适宜 稳定 剂 , 除 菌 过 滤 后 于 适宜 温度 下 保存 ,并 规定 其 有 
效 期 。 

2.2.7 原液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3 半成品 

2.3.1 配制 与 除 菌 

2.3.1.1 稀释 液 配制 

按 经 批准 的 配方 配制 稀释 液 。 配 制 后 应 立即 用 于 稀释 。 

2. 3.1.2 稀释 与 除 菌 

将 检定 合格 的 重组 人 粒 细胞 刺激 因子 原液 用 2. 3. 1.1 项 
稀释 液 稀 释 至 所 需 浓度 。 除 菌 过 滤 后 即 为 半成品 ,保存 于 
2~8'C, 

2.3.2 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.4 成 品 

2.4.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 ?规定 。 

2.4.2 分 装 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 > 及 附录 工 A 有 关 
规定 。 

2.4.3 规格 

应 为 经 批准 的 规格 。 


2.4.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ?及 附录 工 A 有 关 规 定 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 生物 学 活性 

依法 测定 (附录 X EE)。 

3.1.2 有 蛋白质 含量 

依法 测定 (附录 WB 第 二 法 )。 

3.1.3 比 活性 

为 生物 学 活性 与 蛋白 质 含量 之 比 ,每 lmg 和 蛋白质 应 不 低 
于 6.0X107TU。 

3.1.4 纯度 

3.1.4.1 电泳 法 

依法 测定 (附录 人 于 C)。 用 非 还 原型 SDS- 聚 丙烯 酰胺 凝 
胶 电 泳 法 ,分 离 胶 胶 浓度 为 15% ,加 样 量 应 不 低 于 10ug( 考 马 
斯 亮 蓝 R250 染色 法 ) 或 5pg( 银 染 法 )。 经 扫描 仪 扫 描 , 纯 度 
应 不 低 于 95. 0%。 

3.1.4.2 高 效 液 相 色谱 法 

依法 测定 (附录 焉 B)。 色 谱 柱 采 用 十 八 烷 基 硅烷 键 合 硅 
胶 为 填充 剂 ;以 A 相 ( 三 氟 乙 酸 -水 溶液 : 量 取 1. 0ml 三 氟 乙 酸 
加 水 至 1000ml, 充 分 混 匀 )、B 相 ( 三 气 乙 酸 - 乙 且 溶 液 : 量 取 
1. 0ml 三 毛 乙 酸 加 入 色谱 纯 乙 且 至 1000ml, 充 分 混 匀 ) 为 流动 
相 , 在 室温 条 件 下 ,进行 梯度 洗 脱 (0~70%B 相 )。 上 样 量 应 
不 低 于 10yg, 在 波长 214nm 处 检测 ,以 粒 细胞 刺激 因子 色谱 
峰 计 算 的 理论 板 数 应 不 低 于 1500。 按 面积 归 一 化 法 计算 , 重 
组 人 粒 细 胞 刺激 因子 主峰 面积 应 不 低 于 总 面积 的 95.0% 。 

3.1.5 分 子 量 

依法 测定 (附录 于 C)。 用 还 原型 SDS- 取 丙烯 酰胺 凝 胶 
电泳 法 ,分离 胶 胶 浓 度 为 15%% ,加 样 量 应 不 低 于 1.0pg, 制 品 
的 分 子 质量 应 为 18. 8kD 土 1. 9kD。 

3.1.6 外 源 性 DNA 残留 量 

每 1 次 人 用 剂量 应 不 高 于 10ng( 附 录 区 B)。 

3.1.7 宿主 菌 蛋 白质 残留 量 

应 不 高 于 蛋白 质 总 量 的 0. 10%% (附录 区 C) 。 

3. 1.8 残余 抗生素 活性 

依法 测定 (附录 区 A)。 不 应 有 残余 氨 共 西林 或 其 他 抗 
生 素 活 性 。 

3.1.9 细菌 内 毒素 检查 

每 300kg 蛋白 质 应 小 于 10EU (附录 好 王 凝 胶 限 度 试 
验 ) 。 

3.1.10 等 电 点 

主 区 带 应 为 5. 8 一 6. 6, 且 供 试 品 的 等 电 点 图 谱 应 与 对 照 
品 的 一 致 (附录 DD)。 

3.1.11 紫外 光谱 

用 水 或 生理 氯 化 钠 溶液 将 供 试 品 稀释 至 约 100 一 500ug/ml， 
在 光路 lcem. 波 长 230 一 360nm 下 进行 扫描 ,最 大 吸收 峰 波长 应 
为 278nm 士 3nm( 附 录 卫 A) 。 
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3.1.12 肽 图 

依法 测定 (附录 天 EE) ,应 与 对 照 品 图 形 一 致 。 

3.1.13 N 端 氨基 酸 序 列 ( 至 少 每 年 测定 1 次 ) 

用 氨基 酸 序列 分 析 仪 测定 ,N 端 序列 应 为 : 

(Met)-Thr-Pro-Leu-Gly-Pro-Ala-Ser-Ser-Leu-Pro-Gln- 
Ser-Phe-Leu-Leu。 

3.2 半成品 检定 

3.2.1 细菌 内 毒素 检查 

每 300pg 蛋白 质 应 小 于 10EU (附录 关 记 凝 胶 限 度 试 
验 )。 

3.2.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 首 A) ,应 符合 规定 。 

3.3 成 品 检定 

3.3.1 鉴别 试验 

按 免疫 印迹 法 (附录 出 A) 或 免疫 斑点 法 (附录 人 出 B) 测 
定 , 应 为 阳性 。 

3.3.2 物理 检查 

3.3.2.1 外 观 

应 为 澄明 液体 。 

3.3.2.2 可 见 异 物 

依法 检查 (附录 V B) ,应 符合 规定 。 

3. 3.2.3 装 量 

依法 检查 (附录 工 A), 应 不 低 于 标示 车 。 

3. 3.3 化 学 检定 

3.3.3.1 pH 值 

应 为 3.5 一 4.5( 附 录 V A) 。 

3. 3. 3.2 渗透 压 摩 尔 浓 度 

依法 测定 (附录 V H) ,应 符合 批准 的 要 求 。 

3.3.3.3 重组 人 粒 细胞 集落 刺激 因子 含量 

依法 测定 (附录 WU), 应 为 标示 量 的 90% 一 
130 % 。 站 [增订 ] 

3.3.4 生物 学 活性 

应 为 标示 量 的 80%~150% (附录 义 E)。 

3. 3. 5 ”残余 抗生素 活性 

依法 测定 (附录 区 A)。 不 应 有 残余 氨 荣 西林 或 其 他 抗 
生 素 活性 。 

3.3.6 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 现 A) ,应 符合 规定 。 

3.3.7 ”细菌 内 毒素 检查 

每 1 支 应 小 于 10EU( 附 录 双 下 凝 胶 限 度 试验 ) 。 

3.3.8 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 观 F 小 鼠 试 验 法 ) ,应 符合 规定 。 

4 保存 .运输 及 有 效 期 

于 2 一 8C 避 光 保 存 和 运输 。 自 生产 之 日 起 , 按 批准 的 有 
效 期 执行 。 

5 使 用 说 明 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 和 批准 的 内 容 。 
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人 凝血 酶 原 复合 物 
Ren Ningxuemeiyuan Fuhewu 


Human Prothrombin Complex 


本 品系 由 健康 人 血浆 ,经 低温 乙醇 蛋白 分 离 法 或 经 批准 
的 其 他 分 离 法 分 离 纯化 ,并 经 病毒 去 除 和 灭 活 处 理 、 冻 干 制 
成 。 含 适宜 稳定 剂 ,不 含 防腐 剂 和 抗生素 。 

1 基本 要 求 

生产 和 检定 用 设施 .原材料 及 辅料 .水 .器 具 动物 等 应 符 
合 “ 凡 例 ” 的 有 关 要 求 。 生 产 过 程 中 不 得 加 入 防腐 剂 或 抗生素 .。 

2 制造 

2.1 原料 血浆 

2.1.1 血浆 的 采集 和 质量 应 符合 “血液 制品 生产 用 人 血 
浆 ” 的 规定 。 

2.1.2 血浆 应 无 凝 块 ,无 纤维 蛋白 析出 , 非 脂 血 , 无 
溶血 。 

2.1.3 血浆 ,去 除 冷 沉淀 ,凝血 因子 任 的 血浆 及 组 分 耳 
沉淀 均 可 用 于 生产 。 

2.1.4 组 分 下 沉淀 应 冻 存 于 一 20'C 以 下 ,保存 时 间 不 得 
超过 6 个 月 。 

2.2 原液 

2.2.1 可 采用 凝 胶 吸附 法 或 低温 乙醇 和 聚 乙 二 醇 分 离 
蛋白 并 经 凝 胶 吸 附 法 制备 , 亦 可 采用 经 批准 的 其 他 方法 制备 ， 

2.2.2 经 纯化 . 超 滤 、 除 菌 过 滤 后 即 为 人 凝血 酶 原 复合 

2.2.3 原液 检定 

按 3. 1 项 进行 。 

2.3 半成品 

2.3.1 配制 

按 成 品 规格 配制 ,可 加 适宜 稳定 剂 。 如 加 肝素 , 则 每 1IL 
人 凝血 因子 区 的 肝素 不 超过 0. 5IU。 

2.3.2 半成品 检定 

按 3. 2 项 进行 。 

2.4 成 品 

2.4.1 分 批 

应 符合 “生物 制品 分 批 规程 规定 。 

2.4.2 分 装 及 冻 干 

应 符合 “生物 制品 分 装 和 冻 干 规程 ”及 附录 A 有 关 帮 
定 。 分 装 后 应 立即 冻结 。 冻 干 过 程 制品 温度 不 得 超过 35 
真空 封口 。 

2.4.3 规格 

应 为 经 批准 的 规格 。 

2. 4.4 包装 

应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”及 附录 工 A 有 关 规 定 。 
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2.5 病毒 去 除 和 灭 活 

生产 过 程 中 应 采用 经 批准 的 方法 去 除 和 灭 活 脂 包 膜 和 非 
脂 包 膜 病毒 。 如 用 灭 活 剂 (如 有 机 溶剂 .去 污 剂 ) 灭 活 病 毒 , 则 
应 规定 对 人 安全 的 灭 活 剂 残留 量 限 值 。 

3 检定 

3.1 原液 检定 

3.1.1 pH 值 

应 为 6.5 一 7.5( 附 录 V A)。 

3.1.2 人 凝血 因子 信 效 价 

应 不 低 于 10IU/ml( 附 录 久 LL)。 

3.1.3 蛋白 质 含量 

依法 测定 (附录 WL B 第 一 法 ) 。 

3.1.4 人 凝血 因子 这 比 活性 

应 不 低 于 0. 5mctp]IU/mg 蛋白 质 。 

以 上 检定 项 目 亦 可 在 半成品 检定 时 进行 。 

3.2 半成品 检定 

3.2.1 热 原 检查 

依法 检查 (附录 和 疯 D) ,注射 剂量 按 家 免 体 重 每 1kg 注射 
人 凝血 因子 区 30IU ,应 符合 规定 。 

3. 2.2 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 驱 A) ,应 符合 规定 。 

3.3 成 品 检定 

除 真 空 度 、 复 溶 时 间 、 水 分 测定 、 装 量 差异 检查 外 ,应 按 标 
示 量 加 入 灭 菌 注射 用 水 , 复 溶 后 进行 其 余 各 项 检定 。 

3.3.1 鉴别 试验 

依法 检查 (附录 毁 C) , 仅 与 抗 人 血清 或 血浆 产生 沉淀 线 ， 
与 抗 马 、 抗 牛 、 抗 猪 、 抗 羊 血清 或 血浆 不 产生 沉淀 线 。 

3.3.2 物理 检查 

3.3.2.1 外 观 

应 为 白色 或 灰 绿 色 玻 松 体 , 复 溶 后 应 为 无 色 、 淡 黄色 、 淡 
蓝 色 或 黄 绿色 澄明 液体 ,可 带 轻 微 乳 光 。 

3.3.2.2 真空 度 

用 高 频 火 花 真 空 测定 器 检测 , 瓶 内 应 出 现 蓝 紫 色 辉 光 。 

3.3.2.3 复 溶 时 间 

将 供 试 品 平衡 至 20 一 30C , 按 标示 量 加 入 20 一 30C 灭 菌 
注射 用 水 , 轻 轻 摇动 ,应 于 15 分 钟 内 完全 溶解 。 

3.3.2.4 ”可见 异物 

依法 检查 (附录 VY B) ,应 符合 规定 。 

3.3.2.5 装 量 差异 

依法 检查 (附录 工 A) ,应 符合 规定 。 

3.3.3 化 学 检定 

3.3.3.1 水 分 

应 不 高 于 3.0%%( 附 录 砚 D)。 

3.3.3.2 pH 值 

应 为 6.5 一 7.5( 附 录 V A) 。 

3.3.3.3 钠 离 子 含量 

应 不 高 于 160mmol/L( 附 录 和 YW 了。 
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3.3.3.4 枸 梅 酸 离子 含量 

应 不 高 于 25mmol/L( 附 录 W H) 。 

3. 3.3.5 聚 乙 二 醇 残 留 量 

如 采用 聚 乙 二 醇 分 离 制备 ,其 残留 量 应 不 高 于 0. 5g/L( 附 录 
WG)。, 

3.3.4 效 价 

3. 3.4.1 人 凝血 因子 区 

依法 测定 (附录 XX L)。 根 据 每 1ml 人 凝血 因子 区 效 价 及 
标示 装 量 计算 每 产 人 凝血 因子 信 效 价 ,应 为 标示 量 的 80%~ 
140%。 根 据 蛋 白质 含量 (附录 VW B 第 一 法 ) 和 每 lml 人 凝血 因 
子 区 效 价 , 计 算 比 活性 ,每 lmg 蛋白 质 应 不 低 于 0. 5mrkir]IU。 

3. 3.4.2 人 凝血 因子 工 

依法 测定 (附录 X J) 。 根 据 每 1ml 人 凝血 因子 卫 效 价 及 
标示 装 量 计算 每 瓶 人 凝血 因子 卫 效 价 ,应 不 低 于 标示 量 的 
80%。 

3.3.4.3 人 凝血 因子 证 

依法 测定 (附录 XK)。 根 据 每 1ml 人 凝血 因子 亚 效 价 及 
标示 装 量 计算 每 上 瓶 人 凝血 因子 而 效 价 ,应 不 低 于 标示 量 的 
80%。 

3.3.4.4 人 凝血 因子 X 

依法 测定 (附录 X M)。 根 据 每 lml 人 凝血 因子 X 效 价 
及 标示 装 量 计 算 每 瓶 人 凝血 因子 X 效 价 , 应 不 低 于 标示 量 的 
80% 。 

3. 3.5 人 凝血 酶 活性 检查 

依法 检查 (附录 区 N) ,应 符合 规定 。 

3.3.6 肝素 含量 

每 1IU 人 凝血 因子 区 的 肝素 含量 应 不 高 于 0. 5IU( 附 录 
区 P) 。 

3.3.7 活化 的 凝血 因子 活性 检查 

依法 检查 (附录 区 O) ,应 符合 规定 。 

3.3.8 HBsAg 

用 经 批准 的 试剂 盒 检测 ,应 为 阴性 。 

3.3.9 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 站 A) ,应 符合 规定 。 

3. 3.10 异常 毒性 检查 

依法 检查 (附录 观 F) ,豚鼠 注射 剂量 为 每 只 5ml( 含 人 凝 
血 因 子 以 10IU/ml ,小 鼠 注 射 剂量 为 每 只 0. 5ml( 含 人 凝血 
因子 区 10IU/ml) ,应 符合 规定 。 

3. 3.11 热 原 检查 

依法 检查 (附录 驱 D) ,注射 剂量 按 家 免 体 重 每 1kg 注射 
人 凝血 因子 区 30IU ,应 符合 规定 。 

3.3.12 根据 病毒 灭 活 方法 ,应 增加 相应 的 检定 项 目 。 
如 采用 磷酸 三 丁 酯 和 聚 山梨 酯 80 灭 活 病毒 , 则 应 检测 磷酸 三 
丁 栈 和 聚 山梨 酯 80 残留 量 。 

3. 3.12.1 磷酸 三 丁 酯 残留 量 

应 不 高 于 10pg/ml( 附 录 W J)。 

3.3.12.2 聚 山 梨 酯 80 残留 量 
。447 ， 
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应 不 高 于 100pg/ml( 附 录 Y H)。 效 期 执行 。 

3.4 稀释 剂 检 定 5 使 用 说 明 

稀释 剂 为 灭 菌 注射 用 水 ,应 符合 本 版 药典 (二 部 ) 的 相关 应 符合 “生物 制品 包装 规程 ”规定 和 批准 的 内 容 。 
规定 。 


4 保存 .运输 及 有 效 期 
于 2 一 8C 避 光 保 存 和 和 运输。 自生 产 之 日 起 , 按 批准 的 有 
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修订 通则 和 附录 


生物 制品 生产 检定 用 动物 细胞 
基质 制备 及 检定 规程 


本 规程 适用 于 人 用 生物 制品 生产 /检定 用 动物 细胞 基质 ， 
包括 具有 细胞 库 体 系 的 细胞 基质 及 原 代 细 胞 。 细 胞 基质 系 指 
可 用 于 生物 制品 生产 /检定 的 所 有 动物 或 人 源 的 连续 传代 细 
胞 系 、 人 二 售 体 细胞 株 及 原 代 细胞 。 

生产 非 重组 制品 所 用 的 细胞 基质 , 系 指 来 源 于 未 经 修饰 
的 用 于 制备 其 主 细胞 库 的 细胞 系 / 株 和 原 代 细胞 。 生 产 重组 
制品 的 细胞 基质 , 系 指 含 所 需 序 列 的 、 从 单个 前 体 细胞 克隆 的 
转 染 细胞 。 生 产 杂交 瘤 制 品 的 细胞 基质 , 系 指 通 过 亲本 骨髓 
瘤 细 胞 系 与 另 一 亲本 细胞 融合 的 杂交 瘤 细胞 系 。 

一 \ 对 生产 用 细胞 库 细 胞 基质 总 的 要 求 

用 于 生物 制品 生产 的 细胞 系 / 株 均 须 通过 全 面 检定 , 须 具 
有 如 下 相应 资料 ,并 经 国务 院 药品 监督 管理 部 门 批准 。 

(一 ) 细 胞 系 / 株 历 史 资料 

1. 细胞 系 / 株 来 源 资料 

应 具有 细胞 系 / 株 来 源 的 相关 资料 ,如 细胞 系 / 株 制备 机 
构 的 名 称 ,细胞 系 / 株 来 源 的 种 属 .年龄 .性别 和 健康 状况 的 资 
料 。 这 些 资料 最 好 从 细胞 来 源 实验 室 获 得 ,也 可 引用 正式 发 
表 文 献 。 

人 源 细胞 系 / 株 须 具有 细胞 系 / 株 的 组 织 或 器 官 来 源 、 种 
族 及 地 域 来 源 \ 年 龄 ,性别 及 生理 状况 的 相关 资料 。 

动物 来 源 的 细胞 系 / 株 须 具 有 动物 种 属 ,种 系 、 饲 养 条 件 、 
组 织 或 器 官 来 源 .地 域 来 源 、 年 龄 性别. 病原 体检 测 结果 及 供 
体 的 一 般 生 理 状 况 的 相关 资料 。 

如 采用 已 建 标的 细胞 系 / 株 ,应 从 具有 一 定 资质 的 细胞 保 
藏 中 心 获取 细胞 , 且 应 提供 该 细胞 在 保藏 中 心 的 详细 传代 过 
程 ,包括 培养 过 程 中 所 使 用 的 原材料 的 相关 信息 ,以 及 细胞 来 
源 的 证 明 资 料 。 

2. 纲 胞 系 / 株 培养 历史 的 资料 

应 具有 细胞 分 离 方法 .细胞 体外 培养 过 程 及 建立 细胞 系 / 
株 过 程 的 相关 资料 ,包括 所 使 用 的 物理 、 化 学 或 生物 学 手 
段 ,是 否 有 外 源 添加 序列 ,以 及 细胞 生长 特征 、 培 养 液 成 
分 、 选 择 细胞 所 进行 的 任何 遗传 操作 或 选择 方法 等 。 同 时 
还 应 具有 细胞 鉴别 .检定 、 内 源 及 外 源 因 子 检查 结果 的 相 
关 资 料 。 

应 提供 细胞 培养 液 的 详细 成 分 ,如 使 用 人 或 动物 源 成 分 ， 
如 血清 、 胰 蛋白 酶 . 乳 蛋 白水 解 物 或 其 他 生物 学 活性 的 物质 ， 
应 具有 这 些 成 分 的 来 源 、 制 备 方法 、 质 量 控制 .检测 结果 和 质 
量 保 证 的 相关 资料 。 


(二 ) 细 胞 库 的 建立 

细胞 库 的 建立 可 为 生物 制品 的 生产 提供 已 标定 好 的 、 细 
胞 质量 相同 的 及 能 持续 稳定 传代 的 细胞 种 子 。 

1. 原材料 的 选择 

建立 细胞 库 的 各 种 类 型 细胞 的 供 体 均 应 符合 本 规程 “一 、 
(三 ) 细 胞 检定 ”中 相关 规定 。 神 经 系统 来 源 的 细胞 不 得 用 于 
生物 制品 生产 。 

细胞 培养 液 中 不 得 含有 人 血清 。 

消化 细胞 用 胰 蛋 白 酶 应 进行 检测 ,证 明 其 无 细菌 、 真 菌 、 
支原体 或 病毒 污染 。 特 别 应 检测 胰 蛋 白 酶 来 源 的 动物 可 能 携 
带 的 病毒 ,如 猪 细小 病毒 等 。 

用 于 生物 制品 细胞 制备 过 程 中 不 得 使 用 青霉素 或 太 内 酰 
胺 类 抗生素 。 配 制 各 种 溶液 的 化 学 药品 应 符合 本 版 药典 (二 
部 ?或 其 他 相关 国家 标准 的 要 求 。 

2. 细胞 制备 的 操作 要 求 

细胞 制备 的 操作 应 符合 中 国 《 药 品 生产 质量 管理 规范 》 的 
要 求 。 生 产 人 员 应 定期 检查 身体 。 在 生产 区 内 不 得 进行 非 生 
产 用 细胞 或 微生物 的 操作 ;在 同一 工作 日 进行 细胞 操作 前 ,不 
得 操作 或 接触 有 感染 性 的 微生物 或 动物 。 

3. 建立 细胞 库 

细胞 库 为 三 级 管理 , 即 原始 细胞 库 . 主 细胞 库 及 工作 细胞 
库 。 如 为 引进 的 细胞 ,可 采用 主 细胞 库 和 工作 细胞 库 组 成 的 
二 级 细胞 库 管理 。 在 某 些 特殊 情况 下 ,也 可 使 用 主 细胞 库 一 
级 细胞 库 ,但 须 得 到 国务 院 药品 监督 管理 部 门 的 批准 。 

(1) 原 始 细 胞 库 (PCB) 

由 一 个 原始 细胞 群体 发 展 成 传代 稳定 的 细胞 群体 ,或 经 
过 克隆 培养 而 形成 的 均一 细胞 群体 ,通过 检定 证 明 适 用 于 生 
物 制品 生产 或 检定 。 在 特定 条 件 下 ,将 一 定数 量 、 成 分 均一 的 
细胞 悬 液 ,定量 均匀 分 装 于 安 癌 , 于 液 氮 或 一 130C 以 下 冻 存 ， 
即 为 原始 细胞 库 , 供 建立 主 细胞 库 用 。 

《2) 主 细胞 库 (MCB) 

取 原 始 细胞 库 细 胞 ,通过 一 定 方 式 进行 传代 .增殖 后 均匀 
混合 成 一 批 , 定 量 分 装 ,保存 于 液 氨 或 一 130 人 以 下 ,经 全 面 检 
定 合 格 后 , 即 为 主 细胞 库 ,用 于 工作 细胞 的 制备 。 生 产 企业 的 
主 细胞 库 最 多 不 得 超过 2 个 细胞 代 次 。 

《3) 工 作 细 胞 库 (WCB) 

工作 细胞 库 的 细胞 由 MCB 细胞 传代 扩 增 制 成 。 由 MCB 
的 细胞 经 传代 增殖 ,达到 一 定 代 次 水 平 的 细胞 ,合并 后 制 成 一 
批 均 质 细胞 悬 液 ,定量 分 装 于 安 颜 或 适宜 的 细胞 冻 存 管 ,保存 
于 液 氮 或 一 130C 以 下 备用 , 即 为 工作 细胞 库 。 生 产 企业 的 工 
作 细 胞 库 必须 限定 为 一 个 细胞 代 次 。 冻 存 时 细胞 的 传代 水 平 
须 确保 细胞 复苏 后 传代 增殖 的 细胞 数量 能 满足 生产 一 批 制 
品 。 复 苏 后 细胞 的 传代 水 平 应 不 超过 批准 用 于 生产 的 最 高 限 
定 代 次 。 

4. 细胞 库 的 管理 

每 种 细胞 库 均 应 分 别 建立 台 账 ,记录 放置 位 置 、 容 器 编 
号 .分 装 及 冻 存 数量 , 取 用 记录 等 。 细 胞 库 中 的 每 支 细胞 均 应 
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注 明 细胞 系 / 株 名 、 代 次 .批号 .编号 . 冻 存 日 期 ,贮存 容器 的 编 
号 等 。 

冻 存 前 的 活 细胞 应 不 低 于 90%% ,复苏 后 细胞 存活 率 应 不 
低 于 85% 。 冻 存 后 的 细胞 ,应 至 少 做 一 次 复苏 培养 并 连续 传 
代 至 衰老 期 ,检查 不 同 传代 水 平 的 细胞 生长 情况 。 

主 细 胞 库 和 工作 细胞 库 应 分 别 存 放 。 非 生产 用 细胞 应 与 
生产 用 细胞 严格 分 开 存 放 。 

(三 ) 细 胞 检定 

细胞 检定 主要 包括 以 下 几 个 方面 :细胞 鉴别 .外 源 因子 和 
内 源 因 子 的 检查 、 致 瘤 性 检查 等 。 必 要 时 还 须 进行 细胞 染色 
体 核 型 检查 。 这 些 检测 内 容 对 于 MCB 细胞 和 WCB 细胞 及 
生产 限定 代 次 细胞 均 适 用 。 

细胞 库 建 立 后 应 至 少 按 表 1 所 列 项 目 对 MCB 细胞 及 生 
产 终 末 细 胞 进行 一 次 全 面 检定 。 每 次 从 MCB 建立 一 个 新 的 
WCB, 均 应 按 规定 项 目 进行 检定 。 

表 1 细胞 检定 项 目 要 求 


检测 项 目 MCB | WCB 生产 终 末 细胞 0 
细胞 鉴别 + ri 
| 
支原体 检查 十 十 站 

内 、| 体外 培养 法 + 十 加 
外 源 病 二 十 
毒 污染 | 种 局 特异 性 病毒 | | | | 证 荆 间 
一 一 十 
二 


@ 生 产 终 末 细 胞 :是 指 按 生 产 规模 制备 的 终 末代 次 细胞 。 
“十 ”为 必 检 项 目 ,“ 一 ”为 非 强制 检定 项 目 


1. 细胞 鉴别 试验 

新 建 细胞 系 / 株 、 细 胞 库 (MCB 和 WCB) 和 生产 终 末 细胞 
应 进行 鉴别 试验 ,以 确认 为 本 细胞 ,无 其 他 细胞 的 交叉 污染 。 
细胞 鉴别 试验 方法 包括 细胞 形态 .生物 化 学 法 (如 同 工 酶 试 
验 ) 免疫 学 检测 (如 组 织 相 容 性 抗原 .种 特异 性 免疫 血清 )、 细 
胞 遗传 学 检测 (如 染色 体 核 型 .标记 染色 体检 测 ) .遗传 标志 检 
测 ( 如 DNA 指纹 图 谱 、 STR 图谱、 基因 组 二 核 苷 重复 序列 ) 
等 。 应 至 少 选择 上 述 一 种 或 几 种 方法 进行 细胞 鉴别 试验 。 

2. 无 菌 检查 

取 细 胞 培养 上 清 液 样品 ,依法 检查 (附录 难 A) ,应 符合 规定 。 

3. 支原体 检查 

取 细 胞 培养 上 清 液 样品 ,依法 检查 (附录 观 B), 应 符合 
规定 。 

4. 细胞 内 、 外 源 病毒 因子 检查 

应 检查 细胞 系 / 株 中 是 否 有 细胞 来 源 物种 中 浴 在 的 可 传 
染 的 病毒 ,以 及 由 于 操作 带 人 的 外 源 性 病毒 。 细 胞 进行 病毒 
检查 的 种 类 及 方法 ,须根 据 细胞 的 种 属 来 源 、 组 织 来 源 及 细胞 
特性 决定 。 

(1) 细 胞 形态 观察 及 红细胞 吸附 试验 (简称 血 吸 附 试验 ) 

。450 。 


取 温 合 瓶 细胞 样品 ,接种 至 少 6 个 细胞 培养 瓶 或 培养 焉 ， 
待 细胞 长 成 单 层 后 换 维持 液 ,持续 培养 2 周 。 如 有 必要 ,可 以 
适当 换 液 。 逐 日 镜 检 细 胞 ,细胞 应 保持 正常 形态 特征 。 

如 为 贴 壁 细胞 或 半 贴 壁 细胞 ,细胞 至 少 培养 14 天 后 ,分 
别 取 1/3 细胞 培养 瓶 或 培养 下 ,用 0.2%% 一 0.5%% 豚 鼠 红细胞 
和 鸡 红细胞 混合 悬 液 进行 血 吸 附 试验 。 加 入 红细胞 后 置 2 一 
8C 作 用 30 分 钟 , 然 后 置 20 一 25 作 用 30 分 钟 , 分 别 进行 镜 
检 ,观察 红细胞 吸附 情况 ,结果 应 为 阴性 。 

新 鲜红 细胞 在 2 一 8C 保 存 不 得 超过 7 天 , 且 溶 液 中 不 应 
含有 钙 或 镁 离子 。 

(2) 不 同 细胞 传代 培养 法 检测 病毒 因子 

将 待 检 细 胞 分 别 接种 下 列 三 种 单 层 细胞 ,包括 猴 源 细胞 、 
人 二 倍 体 细胞 和 同 种 属 同 组 织 类 型 来 源 但 不 同 批 的 细胞 。 每 
种 单 层 细 胞 接种 至 少 含 10” 个 活 细胞 或 含 原 细胞 培养 液 的 细 
胞 裂解 物 。 接 种 量 应 占 维持 液 的 1/4 以 上 ,每 种 细胞 至 少 接 
种 2 瓶 。 取 培养 7 天 的 细胞 各 一 瓶 , 取 上 清 液 分 别 接种 于 同 
种 细胞 培养 , 盲 传 一 代 , 与 初次 接种 的 另 一 瓶 细胞 继续 培养 7 
天 ,观察 细胞 病变 并 进行 细胞 形态 观察 及 血 吸 附 试验 。 每 种 
接种 的 细胞 不 得 出 现 细胞 病变 , 血 吸 附 试验 均 应 为 阴性 。 试 
验 应 设立 病毒 阳性 对 照 ,包括 可 观察 细胞 病变 的 病毒 阳性 对 
照 及 血 吸 附 阳性 对 照 。 如 细胞 裂解 物 对 单 层 细胞 有 干扰 , 则 
应 排除 干扰 因素 。 

车 待 检 细胞 已 知 可 支持 人 巨细 胞 病毒 (CMV) 的 生长 , 则 
应 在 接种 人 二 倍 体 细胞 后 至 少 观察 28 天 ,应 无 细胞 病变 。 同 
时 ,应 进行 血 吸 附 病毒 检测 ,应 为 阴性 。 

(3) 接 种 动物 和 鸡 胚 法 检测 病毒 因子 

MCB 或 WCB 细胞 以 及 增殖 到 或 超过 生产 用 限定 代 次 的 
细胞 , 须 采 用 动物 体内 接种 法 进行 外 源 病毒 因子 检测 。 选 用 
乳 鼠 、 成 女 和 鸡 胚 (两 组 不 同日 龄 ) 共 计 4 组 , 按 表 2 所 列 方法 
进行 试验 和 观察 。 观 察 期 间 , 如 被 接种 动物 出 现 异常 或 疾 疾 
应 进行 原因 分 析 。 观 察 到 期 时 ,应 至 少 有 80% 以 上 接种 动物 
或 鸡 胚 健 存 , 视 为 试验 有 效 。 接 种 动物 未 显示 有 外 源 病 毒 感 
染 , 则 细胞 判定 为 合格 。 

对 于 新 建 细胞 系 / 株 , 还 应 接种 豚鼠 和 家 人 免 ( 表 2)。 豚 久 
主要 用 于 检查 细胞 内 结核 分 枝 杆菌 ,在 注射 前 观察 4 周 ,结核 
菌 素 试 验 为 阴性 者 方 可 用 于 试验 。 家 人 兔 主要 用 于 检测 猴 来 沽 
细胞 中 是 否 存在 B 病 毒 污染 ,也 可 用 免 肾 细胞 培养 法 代替 。 

(4) 逆 转录 病毒 及 其 他 内 源 性 病毒 或 病毒 核酸 的 检测 

可 采用 下 列 方法 对 MCB 细胞 或 WCB 细胞 以 及 增殖 型 
或 超过 生产 用 限定 代 次 的 细胞 进行 逆转 录 病 毒 的 检测 。 

@ 电 逆转 录 酶 活性 测定 :采用 敏感 的 方法 ,如 产物 增强 的 这 
转录 酶 活性 测定 法 (本 规程 附录 ) 。 

@ 透 射电 镜 检查 : 取 至 少 1X10’ 个 活 细胞 进行 透射 电 名 
观察 。 

图 感染 性 试验 :将 待 检 细胞 感染 逆转 录 病 毒 敏感 细胞 ,其 
养 后 检测 。 根 据 待 检 细 胞 的 种 属 来 源 , 须 使 用 不 同 的 敏感 弓 
胞 进行 感染 性 试验 。 
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表 2 动物 体内 接种 法 检测 外 源 病毒 因子 


动物 组 要 求 数量 “| 接种 途径 | 细胞 浓度 (个 活 细胞 /ml) | 接种 细胞 液 量 (ml/ 只 ) 结果 判定 
0. 01 
乳 鼠 24 小 时 内 | 10(2 窝 ) 21 应 健 存 
腹腔 . 
脑 内 0. 03 
成 鼠 15~20g 10 21 应 健 存 
| 腹腔 0.5 
鸡 胚 了 | 9 一 11 日 龄 10 尿 闸 腔 下 0. 2 3 一 4 尿 囊 液 血 凝 试 验 阴 性 
5~7 和 
鸡 有 ME)| 10 >2X10° 0.5 5 应 存活 


| 


豚 女 | 350 一 500g 5 >>4X105 


家 免 >2X105 


1. 5~2, 5kg 


5.0 42 | 应 健 存 ,解剖 无 结核 病变 


21 无 异常 , 健 存 


@@ 经 尿 囊 腔 接种 的 鸡 胚 ,在 观察 末期 ,应 用 豚鼠 和 鸡 红细胞 混合 悬 液 进行 直接 红细胞 凝集 试验 。 


@ 每 只 家 兔 于 皮 内 注射 10 处 ,每 处 0. 1ml。 


上 述 三 种 方法 具有 不 同 的 检测 特性 ,因此 应 采用 不 同 的 
方法 联合 检测 。 若 首 转 录 酶 活性 检测 阳性 ,应 进行 透射 电镜 
检查 及 感染 性 试验 ,以 确证 是 否 有 感染 性 逆转 录 病 毒 颗粒 
存在 。 

小 鼠 来 源 和 其 他 哮 齿 类 来 源 的 细胞 系 或 其 杂交 瘤 细 胞 系 
有 可 能 携带 潜在 的 逆转 录 病 毒 。 因 此 ,对 于 人 - 鼠 杂 交 瘤 细胞 
系 则 应 进行 特异 性 逆转 录 病 毒 检测 。 如 用 于 单 克隆 抗体 生产 
的 小 鼠 细 胞 系 , 则 可 不 检测 特异 性 的 逆转 录 病 毒 ,但 在 生产 工 
艺 中 应 增加 病毒 灭 活 程序 。 

(5) 特 殊 外 源 病 毒 因 子 的 检测 

应 对 MCB 或 WCB 的 细胞 进行 特殊 病毒 的 检测 。 检 测 
病毒 的 种 类 应 根据 细胞 系 / 株 种 属 组织 来 源 等 确定 。 

如 鼠 源 的 细胞 系 ,可 采用 小 鼠 、 大 鼠 和 仓鼠 抗体 产生 试验 
检测 其 种 特异 病毒 。 

人 源 的 细胞 系 / 株 , 则 应 检测 如 人 鼻 咽 癌 病 毒 、 人 巨细 胞 
病毒 、 人 逆转 录 病 毒 、 人 乙 型 肝炎 病毒 人 丙 型 肝炎 病毒 。 在 
某 些 情况 下 ,也 可 能 进行 转化 病毒 的 检测 ,如 人 乳头 瘤 病毒 、 
腺 病毒 及 人 单纯 疱疹 病毒 。 这 些 病毒 的 检测 可 采用 适当 的 体 
外 检测 技术 。 

5. 致 瘤 性 检查 

对 于 已 证 明 具 有 致 瘤 性 的 传代 细胞 ,如 来 源 于 嘴 齿 类 的 
细胞 系 BHK: .CHO、C127 细胞 等 ,或 细胞 类 型 属 致 瘤 性 细 
胞 ,如 杂交 瘤 细 胞 , 则 可 不 必 做 致 瘤 性 检查 。 

某 些 传代 细胞 系 已 证 明 在 一 定 代 次 内 不 具有 致 瘤 性 ,而 
超过 某 代 次 则 具有 致 瘤 性 ,如 Vero 细胞 , 则 必须 进行 致 瘤 性 
检查 。 

人 上 皮 细 胞 系 , 人 二 倍 体 细 胞 株 及 所 有 用 于 活 病毒 产品 
生产 的 细胞 系 / 株 应 进行 致 瘤 性 检查 。 另 外 ,新 建 细 胞 系 / 株 
必须 进行 致 瘤 性 检查 。 

下 述 两 种 肿瘤 性 试验 方法 可 任 选 其 一 : 

@@ 裸 鼠 至 少 10 只 ,用 适量 无 血清 培养 基 制 备 浓度 每 1ml 
含 5X10’ 个 细胞 的 待 检 细 胞 悬 液 ,每 只 裸 鼠 皮下 或 肌 内 注射 


0. 2ml; 同 时 用 Hela 或 Hep-2 细胞 设立 阳性 对 照 ,阳性 对 照 
组 至 少 10 只 ,每 只 注射 0.2ml 含 10° 个 细胞 ;可 用 人 二 倍 体 
细胞 作为 阴性 对 照 , 阴 性 对 照 组 至 少 10 只 ,每 只 注射 0. 2ml 
含 107 个 细胞 。 

@ 新 生 小 鼠 (3 一 5 日 龄 ) ,8 一 10g 小 鼠 10 只 ,在 出 生 后 0 
天 .2 天、7 天 和 14 天 ,分 别 用 0.1ml 抗 胸腺 血清 (ATS) 或 球 
蛋白 处 理 , 然 后 同上 每 只 皮下 接种 10" 个 细胞 。 并 设立 阳性 
对 照 组 ,对 照 组 至 少 接种 10 只 。 

结果 判定 : 

@ 定 期 观察 并 触摸 注射 部 位 有 无 结 节 形 成 , 且 形 成 的 任 
何 结 节 均 应 进行 双向 测量 并 记录 。 

@@ 阳 性 对 照 组 应 至 少 有 9 只 有 进行 性 肿瘤 生长 时 ,试验 
视 为 有 效 。 

@ 如 试验 组 动物 有 进行 性 生长 的 结 节 或 可 疑 病灶 ,应 继 
续 观 察 至 少 1~2 周 ; 若 出 现 的 结 节 在 观察 期 内 开始 消退 , 则 
应 在 结 节 完全 消退 前 ,处 死 动 物 并 进行 解剖 ,做 病理 及 组 织 学 
检查 。 

@ 未 发 生 结 节 的 动物 ,半数 应 观察 21 天 ,前 检 , 另 外 半数 
动物 应 观察 12 周 ,进行 病理 检查 , 剖 检 接种 部 位 ,观察 各 淋巴 
结 和 各 器 官 有 无 结 节 形成 ,如 有 怀疑 ,进行 病理 组 织 检查 ,不 
应 有 转移 瘤 形 成 。 

除 上 述 体内 法 外 ,也 可 采用 软 琼脂 克隆 形成 试验 或 器 官 
培养 试验 等 体外 法 检测 ,特别 适用 于 低 代 次 时 动物 体内 无 至 
瘤 性 的 传代 细胞 系 。 

(四 ) 细 胞 培养 

生产 用 原材料 的 选择 和 细胞 操作 环境 ,应 符合 本 规程 
“一 二) 细胞 库 的 建立 "中 有 关 规 定 。 

从 冻 存 的 WCB 中 取出 一 支 或 多 支 安 施 , 混 合 后 培养 , 传 
至 一 定 代 次 后 供 生产 用 。 其 代 次 不 得 超过 该 细胞 用 于 生产 的 
最 高 限定 代 次 。 生 产 用 细胞 的 最 高 限定 代 次 应 根据 研究 结果 
确定 ,但 不 得 超过 国际 认可 的 最 高 限定 代 次 。 从 WCB 取出 
的 细胞 种 子 增 殖 的 细胞 不 得 再 回 冻 保存 用 于 生产 。 
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体外 培养 细胞 龄 的 计算 

二 倍 体 细胞 龄 以 细胞 群体 倍增 (Population Doubling) 计 
算 , 以 每 个 培养 容器 细胞 群体 细胞 数 为 基础 ,每 增加 一 倍 作为 
一 世代 , 即 一 瓶 细胞 传 二 瓶 (1 : 2 分 种 率 ) ,再 长 满 瓶 为 一 世 
代 ; 一 瓶 传 四 瓶 (1 : 4) 为 二 世代 ;一 瓶 传 作 瓶 (1 : 8) 则 为 三 世 
代 。 生 产 用 细胞 龄 限制 在 细胞 寿命 期 限 的 前 2/3 内 。 

传代 细胞 系 则 以 一 定 稀 释 倍 数 进行 传代 ,每 传 一 次 为 一 代 。 

二 、 连 续 传代 细胞 系 的 特殊 要 求 

传代 细胞 系 一 般 是 由 人 或 动物 肿瘤 组 织 或 正常 组 织 传代 
或 转化 而 来 ,可 悬浮 培养 或 采用 微 载 体 培养 ,能 大 规模 生产 。 
这 些 细胞 可 无 限 传代 ,但 到 一 定 代 次 后 , 致 瘤 性 会 增强 。 应 按 
本 规程 “一 三) 细胞 检定 ”的 规定 进行 细胞 库 的 检查 。 对 生 
产 过 程 中 细胞 培养 的 要 求 如 下 : 

1. 生产 用 细胞 代 次 

生物 制品 生产 用 传代 细胞 系 细胞 最 高 限定 代 次 须 经 批准 。 

2. 生产 过 程 中 的 细胞 检查 

路 另 有 规定 外 ,病毒 类 制品 ,在 生产 末期 , 取 不 接种 病毒 
的 细胞 作为 对 照 , 至 少 应 按照 本 规程 “三 .6. (2)、(4)、(5)? 项 
进行 检定 ,应 符合 规定 。 

. 三 、 人 二 倍 体 细胞 株 的 特殊 要 求 

新 建 的 人 二 售 体 细胞 株 必 须 上 其 有 以 下 资料 :建立 细胞 株 
所 用 胎儿 的 胎 龄 和 性 别 、 终 止 妊娠 的 原因 、 所 用 胎儿 父母 的 年 
龄 .职业 及 健康 良好 的 证 明 ( 医 师 出 具 的 健康 状态 良好 、 无 潜 
在 性 传染 病 和 遗传 性 疾患 等 证 明 ) ,以 及 胎儿 父系 及 母系 三 代 
应 无 明显 遗传 缺陷 疾病 历史 的 书面 调查 资料 。 

人 二 倍 体 细胞 株 应 在 传代 过 程 的 早期 ,选择 适当 世代 水 
平 (2~8 世代 ) 增 殖 出 大 量 细胞 ,定量 分 装 后 , 置 液 氮 中 或 
一 130C 下 冻 存 , 供 建 立 PCB 之 用 , 待 全 部 检定 合格 后 , 即 可 
正式 定 为 PCB, 供 制备 MCB 用 。 

1. 染色 体检 查 及 判定 标准 

新 建 人 二 倍 体 细胞 株 及 其 细胞 库 必须 进行 染色 体检 查 。 
对 于 已 建 株 的 人 二 倍 体 细胞 株 ,如 WL38、MRC-5.2BS 开 MB 
等 ,在 建立 MCB 时 可 不 必 进 行 细胞 染色 体检 查 。 但 如 对 细胞 
进行 了 遗传 修饰 , 则 须 按 新 建 细胞 株 进 行 染 色 体 检查 。 

(1) 染 色 体 检查 

新 细胞 建 株 过 程 中 ,每 8 一 12 世代 应 做 一 次 染色 体检 查 ， 
一 株 细胞 整个 生命 期 内 连续 培养 过 程 中 ,至 少 应 有 4 次 染色 
体检 查 结果 。 

每 次 染色 体检 查 , 应 至 少 随机 取 1000 个 分 裂 中 期 细胞 ， 
进行 染色 体 数目 ,形态 和 结构 检查 ,并 做 记录 以 备 复查 。 其 中 
至 少 选 择 50 个 分 裂 中 期 细胞 进行 显 微 照相 ,作出 核 型 分 析 ， 
并 应 粗 数 500 个 分 裂 中 期 细胞 ,检查 多 倍 体 的 发 生 率 。 

每 次 染色 体检 查 ,应 从 同一 世代 的 不 同 培养 瓶 中 取 细 胞 ， 
混合 后 进行 再 培养 ,制备 染色 体 标 本 片 。 染 色 体 片 应 长 期 保 
存 , 以 备 复查 。 

可 用 G 分 带 或 Q 分 带 技术 检查 50 个 中 期 细胞 染色 体 带 
型 ,应 用 照相 图 片 作 出 带 型 分 析 。 
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《2) 判 定 标准 
对 1000 个 和 500 个 中 期 细胞 标本 异常 率 进行 检查 ,合格 
的 上 限 ( 可 信 限 90% Poison 法 ) 见 表 3。 
表 3 ”人 二 倍 体 细 胞 染色 体 分 析 标 准 


检查 细胞 数 
异常 

1000 500 100 
染色 单 体 和 染色 体 断 型 47 26 8 
结构 异常 17 10 2 
超 二 倍 体 8 5 2 
亚 二 售 体 ? 180 90 18 
多 倍 体 @ 

Q@ 亚 二 倍 体 如 超过 上 限 , 可 能 因 制 片 过 程 人 为 丢失 染色 体 ,应 选 
同 批号 标本 重新 计数 。 


@ 一 个 中 期 细胞 内 超过 53 条 染色 体 , 即 为 一 个 多 倍 体 。 


2. 无 菌 检查 

每 8~12 世代 细胞 培养 物 , 应 进行 无 菌 检查 ,依法 检查 
(附录 并 A) ,应 符合 规定 。 

3. 支原体 检查 

每 8 一 12 世代 细胞 培养 物 ,应 进行 支原体 检查 ,依法 检查 
(附录 并 B) ,应 符合 规定 。 

4. 病毒 检查 

二 倍 体 细胞 株 传 代 过 程 中 ,至 少 对 2 个 不 同 世 代 水 平 进 
行 病毒 包含 体 、 乙 型 肝炎 病毒 ` 丙 型 肝炎 病毒 `.EB 病毒 .人 类 
免疫 缺陷 病毒 等 检查 ,结果 应 均 为 阴性 。 

5. 致 瘤 性 检查 

每 8~12 世代 应 做 一 次 致 瘤 性 检查 (方法 见 本 规程 “一 、 
(三 )5. 致 瘤 性 检查 ”) ,结果 应 无 致 瘤 性 。 

6. 生产 过 程 中 的 细胞 检查 

除 另 有 规定 外 ,在 生产 末期 , 取 不 接种 病毒 的 细胞 作为 对 
照 ,进行 以 下 各 项 检定 ,应 符合 规定 。 

(1) 染 色 体检 查 

可 根据 制品 特性 及 生产 工艺 ,确定 是 否 进行 生产 过 程 中 
细胞 的 染色 体检 查 。 通 常 含 有 活 细胞 的 制品 或 下 游 纯化 工艺 
不 足 的 制品 ,应 对 所 用 细胞 进行 染色 体检 查 及 评价 ( 见 本 规程 
“三 ,1. 染色 体检 查 及 判定 标准 ”)。 但 如 采用 已 建 株 的 人 二 
倍 体 细胞 生产 , 则 不 要 求 进行 染色 体 核 型 检查 。 

(2) 细 胞 鉴别 试验 

按 本 规程 “一 (三 )1. 细胞 鉴别 试验 ”进行 。 生 产 用 细 有 上 用 
每 年 应 至 少 进行 一 次 该 项 检定 。 

(3) 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 规定 。 

(4) 支 原 体检 查 

依法 检查 (附录 驱 B) ,应 符合 规定 。 

(5) 对 照 细胞 外 源 病毒 因子 检测 

依法 检查 (附录 观 C) ,应 符合 规定 。 

四 、 重 组 细胞 的 特殊 要 求 

重组 细胞 系 通过 DNA 重组 技术 获得 的 含有 特定 基因 序 
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列 的 细胞 系 ,因此 重组 细胞 系 的 建立 应 具有 细胞 基质 构建 方 
法 的 相关 资料 ,如 细胞 融合 、. 转 染 .筛选 .集落 分 离 克隆、 基因 
扩 增 及 培养 条 件 或 培养 液 的 适应 性 等 方面 的 资料 。 细 胞 库 细 
胞 的 检查 除 应 按 本 规程 “一 、( 三 ) 细 胞 检定 ”的 规定 进行 ,还 应 
进行 下 述 检 查 : 

1. 细胞 基质 的 稳定 性 

生产 者 须 具 有 该 细胞 用 于 生产 的 目的 基因 的 稳定 性 资 
料 ,包括 重 组 细胞 的 遗传 稳定 性 .目的 基因 表达 稳定 性 .目的 
产品 持续 生产 的 稳定 性 ,以 及 一 定 条 件 下 保存 时 细胞 生产 目 
的 产品 能 力 的 稳定 性 等 资料 。 

2. 细胞 鉴别 试验 

除 按 本 规程 “一 三 )1. 细胞 鉴别 试验 ”进行 外 ,还 应 通 
过 检测 目的 蛋白 基因 或 目的 蛋白 进行 鉴别 试验 。 

3. 重组 细胞 产物 的 外 源 病毒 因子 检测 

应 按 本 规程 “一 三 )4.〈1) 细 胞 形态 观察 及 红细胞 吸附 
试验 ”和 “(2) 不 同 细胞 传代 培养 法 检测 病毒 因子 ”的 规定 对 细 
胞 裂解 物 或 收获 液 进行 外 源 病毒 因子 的 检测 。 

五 、 原 代 细 胞 的 要 求 

原 代 细 胞 应 来 源 于 健康 的 动物 脏 器 组 织 或 胚胎 ,包括 猴 
肾 、 地 和 鼠 肾 、 沙 鼠 肾 、 家 免 肾 、 狗 肾 或 动物 的 胎儿 和 其 他 组 织 ， 
以 及 鸡 胚 和 态 竟 胚 等 正常 组 织 , 以 适当 的 消化 液 消化 .分散 组 
织 细胞 进行 培养 , 原 代 细 胞 不 能 建立 细胞 库 , 只 能 限于 原始 培 
养 的 细胞 或 传代 少数 几 代 内 (一 般 不 超过 5 代 ) 使 用 ,无 法 事 
先 确定 细胞 代 次 。 因 此 ,只 能 严格 规范 管理 和 操作 措施 ,以 保 
证 以 原 代 细胞 为 基质 所 生产 的 制品 质量 。 

(一 ) 动 物 组 织 来 源 和 其 他 材料 

1, 动物 组 织 来 源 

应 符合 “ 凡 例 ?的 有 关 要 求 。 对 各 种 动物 都 应 有 明确 健康 
状况 和 清净 级 别 要 求 。 

2, 生产 或 检定 用 猴 

多 采用 非洲 绿 猴 、 恒 河 猴 等 ,我 国 以 恒 河 猴 为 主 。 应 为 短 
养 或 小 群 混 养 的 正常 健康 钦 。 动 物 用 于 制备 细胞 前 ,应 有 6 
周 以 上 的 检疫 期 ,检疫 期 中 出 现 病 猴 或 混 人 新 猴 , 应 重新 检 
疫 。 从 外 面 新 引入 猴 群 应 做 结核 菌 素 试验 及 猴 疱 疹 [型 病毒 
(B 病毒 ) 的 检查 。 

胎 猴 肾 细胞 用 于 生产 ,应 对 其 母 猴 进行 检疫 。 

(二 ) 原 代 细 胞 培养 物 的 检查 

用 于 细胞 制备 的 动物 训 检 应 正常 , 取 留 的 器 官 组 织 亦 应 
正常 ,如 有 异常 ,不 能 用 于 制备 细胞 。 

1. 细胞 培养 原材料 检查 及 细胞 培养 操作 

按 本 规程 “一 二)1. 原材料 的 选择 ”及 “2. 细胞 制备 的 
操作 要 求 ”进行 。 

2. 细胞 培养 物 的 检查 

(1) 细 胞 形态 检查 

细胞 用 于 生产 前 ,应 进行 外 观 检查 和 镜 检 ,应 无 任何 可 
疑 . 异常 和 病变 ,否则 不 得 用 于 生产 。 

(2) 特 定 病毒 检查 


原 代 猴 肾 细胞 培养 应 检查 SV40 病毒 、 猴 免疫 缺陷 病毒 
和 B 病毒 ;应 采用 Vero 或 原 代 绿 猴 肾 细胞 、 免 肾 细 胞 检查 。 
地 鼠 肾 原 代 细 胞 应 采用 BHKzi 细胞 培养 检查 。 观 察 细 胞 形 
态 , 如 有 可 疑 应 在 同 种 细胞 上 育 传 一 代 继 续 观 察 。 

(3) 对 照 细胞 检查 

在 生产 末期 , 取 不 接种 病毒 的 细胞 作为 对 照 ,至少 按 “ 三 、 
6. 4) 《5)” 项 要 求 进行 检定 ,应 符合 规定 。 

六 ,检定 用 细胞 的 要 求 

检定 用 细胞 是 指 用 于 生物 制品 检定 的 细胞 ,包括 原 代 细 
胞 、 连 续 传 代 细 胞 或 二 倍 体 细胞 ,以 及 经 特定 基因 修饰 过 的 细 
胞 。 检 定 用 细胞 应 符合 下 列 要 求 : 

(一 ) 细 胞 资料 

1. 检定 用 细胞 应 具有 明确 的 合法 来 源 及 相关 的 来 源 证 
明 资 料 。 

2. 如 使 用 传代 细胞 系 / 株 ,应 建立 细胞 库 体 系 , 即 主 细胞 
库 及 工作 细胞 库 ,如 细胞 使 用 量 较 少 ,可 建立 单一 细胞 库 。 应 
根据 制品 特性 ,在 保证 检测 结果 的 可 靠 性 基础 上 ," 通 过 验证 
确定 该 细胞 允许 的 最 高 限定 代 次 ,在 此 基础 上 规定 检定 用 细 
胞 的 代 次 范围 uct 。 检 定时 从 工作 细胞 库 复 苏 细胞 后 ,不 能 
再 回 冻 。 

3, 应 详细 记录 检定 用 细胞 建 库 的 过 程 , 包 括 细胞 培养 所 
用 原材料 的 来 源 .批号 ,细胞 生长 液 的 配制 方法 、 使 用 浓度 等 ， 
以 及 细胞 的 传代 及 冻 存 过 程 ,并 建立 细胞 冻 存 及 使 用 台 账 。 

(二 ) 细 胞 检定 

应 至 少 进行 以 下 1 一 4 项 检定 ,根据 检定 用 细胞 用 途 的 不 
同 , 还 应 按照 5 项 下 的 有 关 要 求 进行 相关 的 检定 。 

1. 细胞 鉴别 试验 

按 本 规程 “一 (三 )1. 细胞 鉴别 试验 ”进行 ,或 其 他 适宜 
的 方法 ,应 确认 为 本 细胞 ,并且 无 其 他 细胞 的 交叉 污染 。 

2. 无 菌 检查 

依法 检查 (附录 对 A) ,应 符合 要 求 。 

3. 支原体 检测 

依法 检查 (附录 观 B) ,应 符合 要 求 。 

4. 外 源 病毒 污染 检查 

采用 本 规程 “一 (三 )4.(2) 不 同 细胞 传代 培养 法 检测 病 
毒 因子 ”及 “一 、( 三 )4. (3) 接 种 动物 和 鸡 胚 法 检测 病毒 因子 ” 
检查 ,应 无 外 源 病毒 污染 。 

5. 其 他 检测 

(1) 致 瘤 性 检查 

用 于 致 瘤 性 检查 的 阳性 对 照 细胞 ,应 采用 本 规程 “一 、 
(三 )5. 致 瘤 性 检查 ?进行 检查 ,应 具有 致 瘤 性 。 

(2) 病 毒 敏 感性 检查 

用 于 检测 活 疫苗 病毒 滴 度 的 细胞 ,应 进行 此 项 检查 ,证 明 
所 用 细胞 对 相应 病毒 具有 足够 的 敏感 性 。 

(3) 细 胞 功能 检查 

用 于 测定 生物 学 活性 、 效 力 或 效 价 的 细胞 ,应 进行 此 项 检 
查 , 证 明 所 用 细胞 能 够 有 效 评价 待 检 样品 质量 。 
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附录 ”逆转 录 酶 活性 检查 法 


本 法 系 以 省 麦草 花 叶 病毒 RNA 为 模板 ,采用 RT-PCR 
法 扩 增 特定 片段 并 用 ELISA 法 检测 特异 片段 与 探 针 的 杂交 
信和 号 ,从 而 测定 供 试 品 中 的 逆转 录 酶 活性 。 

试剂 

(1) 供 试 品 稀释 液 (A 液 ) ”每 1L A 液 含 三 羟 甲 基 氨 基 
甲烷 -盐酸 (Tris-HCl,pH 7.5)25mmol, 握 化 甸 50mmol, 二 硫 
苏 糖 醇 ( 人 DTT)5mmol, 四 甲 基 乙 二 胺 (EDTA)70. 25mmol, Tri- 
tonX-100 25ml, 甘 油 500ml。 

(2) 供 试 品 保存 液 (B 液 ) 每 1L A 液 中 含 lmg 亮 抑 蛋 
白 酶 肽 .0. 7mg 抑 胃 肽 及 lmg 抑 和 蛋白 酶 肽 。 

(3) 引 物 及 探 针 序列 

上 游 引 物 : 

5'-BiotinCGTGGTTGACACGCAGACCTCTTAC-3! 

下 游 引 物 ， 

5/-TCAACACTGTACGGCACCCGCATTC-3' 

探 针 : 

5-NH: ATTATCTGGCCTTTGAGAGTTACTCTTTG -3/ 

(4) 模 板 ”和 党 麦草 花 叶 病 毒 RNAC(BMV RNA) 

(5) 反 转录 缓冲 液 每 1L 反 转录 缓冲 液 含 Tris-HCIl 
(pH 8.3) 50mmol, 氢化 甸 40mmol, 氯化镁 6mmol, DTT 
10mmol, 脱氧 核糖 核 苷 酸 200pmol, 下 游 引 物 0. 8X10 mmol。 

(6) 扩 增 缓冲 液 ”每 1L 扩 增 缓冲 液 含 Tris-HCI(pH 
8.8)25mmol, 氨 化 饰 40mmol, 氯化镁 2mmol, 脱氧 腺 味 叭 核 
糖 核 背 酸 200kmol、 脱 氧 胞 喀 啶 核糖 核 苷 酸 200kmol、 脱氧 
鸟 嘎 叭 核糖 核 苷 酸 200kmol 及 脱氧 尿 喀 啶 核糖 核 背 酸 
200pmol, 上、 下 游 引物 各 0. 4X10-;mmol, 核 糖 核 酸 酶 A 
0.8g,Taq DNA 聚合 酶 6X 10‘U, 尿 了 喀 啶 N- 糖 基 化 酶 
CUNG)4X104U。 

(7) 封 闭 液 “ 含 3% 牛 血清 白 蛋 白 或 0.5% 酪 蛋白 的 包 
被 液 。 

(8) 变 性 缓冲 液 “ 含 5mmol/L EDTA 的 0.2mol/L 氢 氧 
化 钠 溶液 。 

(9) 包 被 液 0.05mol/L 磷酸 毛 二 钠 溶 液 -1mmol/L EDTA 
(pH 8.5) 。 

供 试 品 、 阳 性 对 照 及 灵敏 度 供 试 品 的 制备 

(1) 取 供 试 品 200nl, 每 分 钟 5000 转 离心 5 分 钟 , 取 上 清 
液 100pl, 加 入 B 液 100pl 和 焦炭 酸 二 乙醇 (DEPC) 处 理 的 
5%%Triton X-100 2pl, 混 匀 后 , 置 冰 浴 15 分 钟 后 , 置 一 70C 保 
存 备用 。 

(2) 阳 性 对 照 ”用 SP2/0 细胞 培养 上 清 液 作 阳性 对 照 ， 
同上 处 理 后 , 按 单 次 使 用 量 分 装 , 一 70C 保 存 备用 。 

(3) 灵 敏 度 供 试 品 取 鼠 源 白血病 病毒 逆转 录 酶 
(MMLV) 用 A 液 进 行 系列 稀释 至 10* U/pl, 充 分 混 勾 , 按 单 
次 使 用 量 分 装 , 一 70C 保 存 备用 。 
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检查 法 

(1) 反 转录 

将 已 处 理 的 供 试 品 及 阳性 对 照 用 A 液 做 10 倍 稀释 。 

反 转 录 反 应 管 中 加 入 反 转 录 缓 冲 液 20. 8pl, 500mg/L 
BMV-RNA 0. 2p1, 混 匀 后 ,标记 ,70C 放 置 10 分 钟 , 置 冰 浴 。 

在 相应 的 反 转 录 反 应 管 中 分 别 加 入 4 由 已 稀释 的 供 试 
品 、 阳 性 对 照 及 灵敏 度 供 试 品 ,以 A 液 作 阴性 对 照 。 反 转录 
反应 体系 为 25p1。37 人 反应 90 分 钟 。 

(2)PCR 扩 增 

取 反 转录 产物 5pl 加 至 PCR 扩 增 缓冲 液 20pl 中 , PCR 
扩 增 反应 体系 为 25p1。 混 名 后 , 按 下 列 条 件 进 行 扩 增 ;37%C 30 
分 钟 , 预 变 性 94\C 5 分 钟 ,94C45 秒 ,56'C45 秒 ,72'C 45 秒 ， 
进行 35 个 循环 ,72C 延 伸 5 分 钟 。 

(3) 杂 交 检测 

用 经 包 被 液 适当 稀释 的 探 针 100pl 包 被 DNA 结合 板 ， 
4C 过 夜 ; 次 日 ,用 封闭 液 200pl1 于 37C 封 闭 60 分 钟 ,用 洗涤 
液 洗涤 3 次 ,备用 ; 扩 增 结束 后 ,每 个 反应 管 中 加 入 变性 缓冲 
液 25p1, 混 匀 ; 在 封 闲 洗涤 后 的 包 被 板 上 每 孔 加 入 供 试 品 
25p1, 丰 加 入 杂交 液 100ul, 混 匀 后 ,37C 反 应 60 分 钟 ,用 洗涤 
液 洗涤 5 次 ;每 孔 中 加 入 链 亲 合 素 标记 的 辣 根 过 氧化 物 酶 
100Ml,37C 反 应 30 分 钟 ; 同 上 洗涤 5 次 ;每 孔 加 入 显 色 液 
100pl,37 心 显 色 10 分 钟 ; 每 孔 加 入 终止 液 100pl 终止 反应 。 以 
630nm 为 参考 波长 ,在 波长 492nm 处 测定 吸光 度 。 

结果 判定 

Cutoff 值 为 阴性 对 照 的 吸光 度 值 加 0. 2。 

阴性 对 照 吸 光度 值 应 不 高 于 0.2, 如 小 于 0.05 按 
0.05 计 。 

阳性 对 照应 为 阳性 , 且 吸 光度 值 应 不 低 于 1. 5。 

灵敏 度 供 试 品 应 为 阳性 , 且 吸 光度 值 应 不 低 于 0. 8。 

供 试 品 吸光 度 值 大 于 Cutoff 值 者 为 阳性 。 

注意 事项 

(1) 如 供 试 品 为 培养 细胞 , 则 将 细胞 传代 后 ,培养 3 一 4 天 
长 成 单 层 , 取 上 清 液 检测 , 取 供 试 品 前 不 得 换 液 。 

(2) 试 验 中 所 有 试剂 及 吸 头 均 需 灭 菌 。 与 RNA 操作 有 
关 的 试剂 及 材料 均 需 经 过 DEPC 处 理 。 

(3) 加 供 试 品 区 、 扩 增 区 及 PCR 产物 检测 区 及 其 所 用 加 
样 枪 及 服装 应 严格 区 分 。 

(4) 定 期 对 各 区 进行 消毒 ,PCR 产物 及 其 加 供 试 品 吸 头 
应 及 时 进行 有 效 处 理 。 
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附录 XE 细菌 内 毒素 检查 法 


本 法 系 利 用 尝试 剂 来 检测 或 量化 由 革 兰 阴性 菌 产生 的 细 
菌 内 毒素 ,以 判断 供 试 品 中 细菌 内 毒素 的 限量 是 否 符合 规定 
的 一 种 方法 。 

细菌 内 毒素 检查 包括 两 种 方法 , 即 凝 胶 法 和 光度 测定 法 ， 
后 者 包括 浊 度 法 和 显 色 基质 法 。 供 试 品 检测 时 ,可 使 用 其 中 
任何 一 种 方法 进行 试验 。 当 测定 结果 有 争议 时 , 除 另 有 规定 
外 ,以 凝 胶 法 结果 为 准 。 

本 试验 操作 过 程 应 防止 微生物 和 内 毒素 的 污染 。 

细菌 内 毒素 的 量 用 内 毒素 单位 (EU) 表 示 ,1EU 与 1 个 
内 毒素 国际 单位 (IU) 相 当 。 

细菌 内 毒素 国家 标准 品系 自 大 肠 埃 希 菌 提 取 精 制 而 成 ， 
用 于 标定 .复核 .仲裁 党 试 剂 灵敏 度 和 标定 细菌 内 毒素 工作 标 
准 品 的 效 价 。 

细菌 内 毒素 工作 标准 品系 以 细菌 内 毒素 国家 标准 品 为 基 
准 标定 其 效 价 , 用 于 试验 中 的 党 试剂 灵敏 度 复核 .干扰 试验 及 
各 种 阳性 对 照 。 

细菌 内 毒素 检查 用 水 系 指 内 毒素 含量 小 于 0. 015EU/ml 
(用 于 凝 胶 法 ) 或 0.005EU/ml( 用 于 光度 测定 法 ) 且 对 内 毒素 
试验 无 干扰 作用 的 灭 菌 注射 用 水 。 

试验 所 用 的 器 血 需 经 处 理 , 以 去 除 可 能 存在 的 外 源 性 内 
毒素 。 耐 热 器 正常 用 于 热 灭 菌 法 (250C .30 分 钟 以 上 ) 去 除 ， 
也 可 采用 其 他 确证 不 干扰 细菌 内 毒素 检查 的 适宜 方法 。 若 使 
用 塑料 器 械 , 如 微 孔 板 和 与 微量 加 样 髓 配套 的 吸 头等 ,应 选用 
标明 无 内 毒素 并 且 对 试验 无 干扰 的 器 械 。 

供 试 品 溶液 的 制备 ” 某 些 供 试 品 需 进行 复 溶 . 稀 释 或 在 
水 性 溶液 中 浸 提 制 成 供 试 品 溶液 。 一 般 要 求 供 试 品 溶液 的 
pH 值 在 6.0 一 8. 0 的 范围 内 。 对 于 过 酸 、 过 碱 或 本 身 有 缓冲 
能 力 的 供 试 品 , 需 调 节 被 测 溶液 (或 其 稀释 液 ) 的 pH 值 ,可 使 
用 酸 、 碱 溶液 或 适宜 的 缓冲 液 调节 pH 值 。 酸 或 碱 溶 液 须 用 
细菌 内 毒素 检查 用 水 在 已 去 除 内 毒素 的 容器 中 配制 。 缓 冲 液 
必须 经 过 验证 不 含 内 毒素 和 干扰 因子 。 

内 毒素 限 值 的 确定 ”药品 .生物 制品 的 细菌 内 毒素 限 值 
( 工 ) 一 般 按 以 下 公式 确定 ， 

L=K/M 

LL 为 供 试 品 的 细菌 内 毒素 限 值 ,一 般 以 EU/ml、EU/mg 
或 EU/U( 活 性 单位 ?表示 ; 

K 为 人 每 千克 体重 每 小 时 最 大 可 接受 的 内 毒素 剂量 ， 
以 EU/(kg， hh) 表 示 , 注 射 剂 K==5EU/(kg，h) ,放射 
性 药品 注射 剂 K==2.5EU/(kg，h), 莱 内 用 注射 剂 
K=0.2EU/ (kg * h); 

M 为 人 用 每 千克 体重 每 小 时 的 最 大 供 试 品 剂量 ,以 
ml/(kg。h) .mg/(kg。h) 或 U/(kg。h) 表 示 , 人 均 
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附录 X[ 已 细菌 内 毒素 检查 法 


体重 按 60kg 计算 ,人 体 表 面积 按 1. 62m'" 计算 。 注 
射 时 间 若 不 足 1 小 时 , 按 1 小 时 计算 。 供 试 品 每 平 
方 米 体 表面 积 剂量 乘 以 0.027 即 可 转换 为 每 千克 
体重 剂量 CMD。 

按 人 用 剂量 计算 限 值 时 ,如 遇 特 殊 情 况 ,可 根据 生产 和 临 
床 用 药 实际 情况 做 必要 调整 ,但 需 说 明理 由 。 

确定 最 大 有 效 稀释 倍数 (MVD) 最 大 有 效 稀释 倍数 是 
指 在 试验 中 供 试 品 溶 液 被 允许 达到 稀释 的 最 大 倍数 (1 一 
MVD) ,在 不 超过 此 稀释 倍数 的 浓度 下 进行 内 毒素 限 值 的 检 
测 。 用 以 下 公式 来 确定 MVD: 

MVD=cL/A 
式 中 工 为 供 试 品 的 细菌 内 毒素 限 值 ; 

c 为 供 试 品 溶液 的 浓度 , 当 工 以 EU/ml 表示 时 , 则 < 等 
于 1.0ml/ml; 当 工 以 EU/mg 或 EU/U 表示 时 ,c 的 
单位 需 为 mg/ml 或 U/ml。 如 供 试 品 为 注射 用 无 菌 
粉末 或 原料 药 , 则 MVD 取 1, 可 计算 供 试 品 的 最 小 
有 效 稀释 浓度 < 一 人 / 工 ; 

4 为 在 凝 胶 法 中 党 试剂 的 标示 灵敏 度 (EU/ml) ,或 是 在 光 
度 测定 法 中 所 使 用 的 标准 曲线 上 最 低 的 内 毒素 浓度 。 

方法 1 凝 胶 法 

凝 胶 法 系 通过 当 试 剂 与 内 毒素 产生 凝集 反应 的 原理 来 检 
测 或 半 定 量 内 毒素 的 方法 。 

党 试剂 灵敏 度 复核 试验 ”在 本 检查 法 规定 的 条 件 下 ,使 
党 试剂 产生 凝集 的 内 毒素 的 最 低 浓 度 即 为 党 试剂 的 标示 灵敏 
度 , 用 EU/ml 表示 。 当 使 用 新 批号 的 党 试剂 或 试验 条 件 发 生 
了 任何 可 能 影响 检验 结果 的 改变 时 ,应 进行 党 试剂 灵敏 度 复 
核 试验 。 

根据 誉 试剂 灵敏 度 的 标示 值 (X4) ,将 细菌 内 毒素 国家 标准 
品 或 细菌 内 毒素 工作 标准 品 用 细菌 内 毒素 检查 用 水 溶解 ,在 
旋涡 混合 器 上 混 匀 15 分 钟 ,然后 制 成 24.4、0. 54 和 0.254 四 
个 浓度 的 内 毒素 标准 溶液 ,每 稀释 一 步 均 应 在 旋涡 混合 器 上 
混 匀 30 秒 钟 。 取 分 装 有 0. 1ml 党 试剂 溶液 的 10mm X75mm 
试管 或 复 溶 后 的 0. 1ml/ 支 规格 的 尝试 剂 原 安 额 18 支 ,其 中 
16 管 分 别 加 入 0. 1ml 不 同 浓度 的 内 毒素 标准 溶液 ,每 一 个 内 
毒素 浓度 平行 做 4 管 ;另外 2 管 加 入 0.1ml 细菌 内 毒素 检查 
用 水 作为 阴性 对 照 。 将 试管 中 溶液 轻 轻 混 匀 后 ,封闭 管 口 , 垂 
直 放 入 37 人 士 1 的 恒温 器 中 ,保温 60 分 钟 士 2 分 钟 。 

将 试管 从 恒温 器 中 轻 轻 取出 , 缓 缓 倒转 180", 若 管内 形成 
凝 胶 , 并 且 凝 胶 不 变形 .不 从 管 壁 滑 脱 者 为 阳性 ;未 形成 凝 胶 
或 形成 的 凝 胶 不 坚实 .变形 并 从 管 壁 滑脱 者 为 阴性 。 保 温和 
拿 取 试管 过 程 应 避免 受到 振动 造成 假 阴 性 结果 。 

当 最 大 浓度 2 管 均 为 阳性 ,最 低 浓度 0.254 管 均 为 阴 
性 ,阴性 对 照管 为 阴性 ,试验 方 为 有 效 。 按 下 式 计 算 反 应 终点 
浓度 的 几何 平均 值 , 即 为 党 试剂 灵敏 度 的 测定 值 CAe) 。 

A.=antilg( 2 X/4) 
式 中 XX 为 反应 终点 浓度 的 对 数值 (lg)。 反 应 终点 浓度 是 指 
系列 递减 的 内 毒素 浓度 中 最 后 一 个 呈 阳 性 结果 的 
。 455 。 
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附录 并 玉 细菌 内 毒素 检查 法 


浓度 。 

当 A 在 0.54~24( 包 括 0.5 和 2X4) 时 , 方 可 用 于 细菌 内 
毒素 检查 ,并 以 标示 灵敏 度 为 该 批 尝 试剂 的 灵敏 度 。 

干扰 试验 ” 按 表 1 制备 溶液 A、B、C 和 D, 使 用 的 供 试 品 
溶液 应 为 未 检验 出 内 毒素 且 不 超过 最 大 有 效 稀释 倍数 
(CMVD) 的 溶液 , 按 准 试剂 灵敏 度 复核 试验 项 下 操作 。 

只 有 当 溶 液 A 和 阴性 对 照 溶液 D 的 所 有 平行 管 都 为 阴 
性 ,并 且 系列 溶液 C 的 结果 在 党 试剂 灵敏 度 复核 范围 内 时 ， 
试验 方 为 有 效 。 按 下 式 计算 系列 溶液 C 和 B 的 反应 终点 浓 
度 的 几何 平均 值 (E, 和 E,)。 

E,=antilg( 2 X./4) 
E.=antilg( 5X./4) 
式 中 X,、X, 分 别 为 系列 溶液 C 和 溶液 B 的 反应 终点 浓度 
的 对 数值 (lg) 。 

当 五 在 0.5A 一 2X( 包 括 0.5 和 24) 及 E. 在 0.5E,~2E, 
(包括 0. 5E. 和 2E,) 时 ,认为 供 试 品 在 该 浓度 下 无 于 扰 作 用 。 若 
供 试 品 溶液 在 小 于 MVD 的 稀释 倍数 下 对 试验 有 干扰 ,应 将 供 试 
品 溶液 进行 不 超过 MVD 的 进一步 稀释 ,再 重复 干扰 试验 。 

表 1 凝 胶 法 干扰 试验 溶液 的 制备 
内 毒素 浓度 /被 加 入 


内 毒素 的 溶液 
无 / 供 试 品 溶液 


24/ 供 试 品 溶液 “| 供 试 品 溶液 


24/ 检 查 用 水 


无 /检查 用 水 
注 :A 为 供 试 品 溶液 ;B 为 干扰 试验 系列 ;C 为 党 试剂 标示 灵敏 度 
的 对 照 系列 ;D 为 阴性 对 照 。 


可 通过 对 供 试 品 进行 更 大 倍数 的 稀释 或 通过 其 他 适宜 的 
方法 (如 过 滤 、 中 和 、 透 析 或 加 热处理 等 ) 排 除 干扰 。 为 确保 所 
选择 的 处 理 方法 能 有 效 地 排除 干扰 且 不 会 使 内 毒素 失去 活 
性 ,要 使 用 预先 添加 了 标准 内 毒素 再 经 过 处 理 的 供 试 品 溶液 
进行 干扰 试验 。 

当 进 行 新 药 的 内 毒素 检查 试验 前 ,或 无 内 毒素 检查 项 的 
品种 建立 内 毒素 检查 法 时 , 须 进 行 干扰 试验 。 

当 淮 试剂 、 供 试 品 的 处 方 .生产 工艺 改变 或 试验 环境 中 发 
生 了 任何 有 可 能 影响 试验 结果 的 变化 时 , 须 重 新 进行 干扰 
试验 。 

检查 法 

(1) 涛 胶 限度 试验 按 表 2 人 制备 溶液 A、B.C 和 D。 使 用 
稀释 倍数 为 MVD 并 且 已 经 排除 干扰 的 供 试 品 溶液 来 制备 溶 
液 A 和 B。 按 党 试剂 灵敏 度 复核 试验 项 下 操作 。 
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表 2 凝 胶 限 度 试验 溶液 的 制备 
编号 | 。 内 毒素 浓度 /被 加 入 内 毒素 的 深 波 | 平行 管 数 
A 无 / 供 试 品 溶液 | 2 
B | 2)/ 供 试 品 溶液 | 2 
人 24/ 检 查 用 水 |， 
D 无 /检查 用 水 2 


注 :A 为 供 试 品 溶液 ;B 为 供 试 品 阳性 对 照 ;C 为 阳性 对 照 ;D 为 
阴性 对 照 。 


结果 判断 ”保温 60 分 钟 土 2 分 钟 后 观察 结果 。 若 阴性 对 
照 溶液 D 的 平行 管 均 为 阴性 , 供 试 品 阳性 对 照 溶液 B 的 平行 
管 均 为 阳性 ,阳性 对 照 溶 液 C 的 平行 管 均 为 阳性 ,试验 有 效 。 

若 溶 液 A 的 两 个 平行 管 均 为 阴性 ,判定 供 试 品 符合 规定 ; 
车 溶液 A 的 两 个 平行 管 均 为 阳性 ,判定 供 试 品 不 符合 规定 。 
若 溶液 A 的 两 个 平行 管 中 的 一 管 为 阳性 , 另 一 管 为 阴性 , 需 进 
行 复试 。 复 试 时 ,溶液 A 需 做 4 支 平行 管 , 若 所 有 平行 管 均 为 
阴性 ,判定 供 试 品 符合 规定 ;否则 判定 供 试 品 不 符合 规定 。 

(2) 凝 胶 半 定量 试验 ”本 方法 系 通过 确定 反应 终点 浓度 
来 量化 供 试 品 中 内 毒素 的 含量 。 按 表 3 制备 溶液 A.B、C 和 
D。 按 党 试剂 灵敏 度 复核 试验 项 下 操作 。 


表 3 凝 胶 半 定量 试验 溶液 的 制备 


A | 无 / 供 试 品 溶液 | 检查 用 水 | 1 | 一 2 
2 四 站 2 
4 = 2 
8 二 2 
B | 2)/ 供 试 品 溶液 1| 2 | 2 
C | 24/ 检 查 用 水 | 检查 用 水 | 1 24 2 
2 14 2 
4 0. 54 2 
8 0. 25A 2 
D | /8 | 一 | 一 | 一 2 


注 :A 为 不 超过 MVD 并 且 通 过 干扰 试验 的 供 试 品 溶液 。 从 通过 
干扰 试验 的 稀释 倍数 开始 用 检查 用 水 稀释 至 1 倍 .2 倍 .4 倍 和 8 倍 ， 
最 后 的 稀释 倍数 不 得 超过 MVD。 

B 为 24 浓度 标准 内 毒素 的 溶液 A( 供 试 品 阳性 对 照 ) 。 

C 为 党 试剂 标示 灵敏 度 的 对 照 系列 。 

D 为 阴性 对 照 。 


结果 判断 ” 若 阴 性 对 照 溶液 DD 的 平行 管 均 为 阴性 , 供 试 
品 阳性 对 照 溶液 B 的 平行 管 均 为 阳性 ,系列 溶液 C 的 反应 终 
点 浓度 的 几何 平均 值 在 0. 5 一 2 之 间 ,试验 有 效 。 

系列 溶液 A 中 每 一 系列 平行 管 的 终点 稀释 倍数 乘 以 
,为 每 个 系列 的 反应 终点 浓度 ,所 有 平行 管 反应 终点 浓度 
的 几何 平均 值 即 为 供 试 品 溶 液 的 内 毒素 浓度 [ 按 公式 
ce 二 antilg( >X/2)] ,如果 检验 时 采用 的 是 供 试 品 的 稀释 液 ， 
则 计算 原始 溶液 内 毒素 浓度 时 要 将 结果 乘 以 稀释 倍数 。 

如 试验 中 供 试 品 溶液 的 所 有 平行 管 均 为 阴性 ,应 记 为 内 
毒素 浓度 小 于 (如 果 检 验 的 是 稀释 过 的 供 试 品 , 则 记 为 小 于 
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附录 寻 玉 细菌 内 毒素 检查 法 


入 乘 以 供 试 品 进行 半 定量 试验 的 初始 稀释 倍数 ) 。 如 果 供 试 
品 溶液 的 所 有 平行 管 均 为 阳性 ,应 记 为 内 毒素 的 浓度 大 于 或 
等 于 最 大 的 稀释 倍数 乘 以 4。 

若 内 毒素 浓度 小 于 规定 的 限 值 ,判定 供 试 品 符合 规定 。 若 
内 毒素 浓度 大 于 或 等 于 规定 的 限 值 ,判定 供 试 品 不 符合 规定 。 

方法 2 光度 测定 法 

光度 测定 法 分 为 浊 度 法 和 显 色 基 质 法 。 

浊 度 法 系 利用 检测 党 试剂 与 内 毒素 反应 过 程 中 的 浊 度 变 
化 而 测定 内 毒素 含量 的 方法 。 根 据 检测 原理 ,可 分 为 终点 浊 度 
法 和 动态 浊 度 法 。 终 点 浊 度 法 是 依据 反应 混合 物 中 的 内 毒素 
浓度 和 其 在 孵育 终止 时 的 浊 度 (吸光 度 或 透 光 率 ) 之 间 存 在 着 
量化 关系 来 测定 内 毒素 含量 的 方法 。 动 态 浊 度 法 是 检测 反应 
混合 物 的 浊 度 到 达 某 一 预先 设 定 的 吸光 度 所 需要 的 反应 时 间 ， 
或 是 检测 浊 度 增加 速度 的 方法 。 

显 色 基质 法 系 利用 检测 芍 试 剂 与 内 毒素 反应 过 程 中 产生 
的 凝固 酶 使 特定 底 物 释放 出 呈 色 团 的 多 少 而 测定 内 毒素 含量 
的 方法 。 根 据 检 测 原 理 , 分 为 终点 显 色 法 和 动态 显 色 法 。 终 点 
显 色 法 是 依据 反应 混合 物 中 内 毒素 浓度 和 其 在 孵育 终止 时 释 
放出 的 呈 色 团 的 量 之 间 存 在 的 量化 关系 来 测定 内 毒素 含量 的 
方法 。 动 态 显 色 法 是 检测 反应 混合 物 的 色 度 达 到 某 一 预先 设 
定 的 吸光 度 所 需要 的 反应 时 间 ,或 检测 色 度 增长 速度 的 方法 。 

光度 测定 试验 需 在 特定 的 仪器 中 进行 ,温度 一 般 为 
37CE1LC, 

供 试 品 和 涩 试剂 的 加 样 量 、 供 试 品 和 党 试剂 的 比例 以 及 
保温 时 间 等 ,参照 所 用 仪器 和 试剂 的 有 关 说 明 进 行 。 

为 保证 浊 度 和 显 色 试 验 的 有 效 性 ,应 预先 进行 标准 曲线 
的 可 靠 性 试验 以 及 供 试 品 的 干扰 试验 。 

标准 曲线 的 可 靠 性 试验 ” 当 使 用 新 批号 的 党 试剂 或 试验 
条 件 有 任何 可 能 会 影响 检验 结果 的 改变 时 , 需 进行 标准 曲线 
的 可 靠 性 试验 。 

用 标准 内 毒素 制 成 溶液 , 制 成 至 少 3 个 浓度 的 稀释 液 ( 相 
邻 浓 度 间 稀释 倍数 不 得 大 于 10) ,最 低 浓度 不 得 低 于 所 用 党 
试剂 的 标示 检测 限 。 每 一 稀释 步骤 的 混 名 时 间 同 凝 胶 法 ,每 
一 浓度 至 少 做 3 支 平行 管 。 同 时 要 求 做 2 支 阴性 对 照 。 当 阴 
性 对 照 的 反应 时 间 大 于 标准 曲线 最 低 浓度 的 反应 时 间 , 将 全 
部 数据 进行 线性 回归 分 析 。 

根据 线性 回归 分 析 , 标 准 曲线 的 相关 系数 (7) 的 绝对 值 应 
大 于 或 等 于 0. 980, 试 验方 为 有 效 。 否 则 须 重新 试验 。 

干扰 试验 ”选择 标准 曲线 中 点 或 一 个 靠近 中 点 的 内 毒素 
浓度 ( 设 为 lw) ,作为 供 试 品 干扰 试验 中 添加 的 内 毒素 浓度 。 
按 表 4 制备 溶液 A、B.C 和 D。 

按 所 得 线性 回归 方程 分 别 计算 出 供 试 品 溶液 和 含 标准 内 
毒素 的 供 试 品 溶液 的 内 毒素 含量 和 c., 再 按 下 式 计 算 该 试 


验 条 件 下 的 回收 率 (R)。 
WR=(c,-c.) /Am X 100% CirE] 
当 内 毒素 的 回收 率 在 50% 一 200% 之 间 , 则 认为 在 此 试 
验 条 件 下 供 试 品 溶液 不 存在 干扰 作用 。 
表 4 光度 测定 法 干扰 试验 溶液 的 制备 


编号 内 毒素 浓度 被 加 入 内 毒 | 。 平行 管 数 
素 的 溶液 
| ee ee i Ee 
A 天 供 试 品 洲 液 | 至少 ? 
| -二 一 
标准 曲线 的 中 点 (或 附 
. 供 试 品 溶液 | “至少 2 
近 点 ) 的 浓度 ( 设 为 ) 
至 少 3 个 浓度 (最 低 一 每 一 浓度 
Cr 检查 用 水 
点 设 定 为 至 少 2 
1 四 
D 元 检查 用 水 至 少 2 


注 :A 为 稀释 倍数 不 超过 MVD 的 供 试 品 溶液 。 

B 为 加 入 了 标准 曲线 中 点 或 靠近 中 点 的 一 个 已 知 浓度 内 毒素 的 ， 
且 与 溶液 A 有 相同 稀释 倍数 的 供 试 品 溶液 。 

C 为 如 “标准 曲线 的 可 靠 性 试验 项 下 描述 的 ,用 于 制备 标准 曲线 
的 标准 内 毒素 溶液 。 

D 为 阴性 对 照 。 


当 内 毒素 的 回收 率 不 在 指定 的 范围 内 , 须 按 “ 凝 胶 法 干扰 
试验 ”中 的 方法 去 除 干扰 因素 ,并 重复 干扰 试验 来 验证 处 理 的 
有 效 性 。 

当 党 试剂 . 供 试 品 的 来 源 、 处 方 、 生 产 工艺 改变 或 试验 环 
境 中 发 生 了 任何 有 可 能 影响 试验 结果 的 变化 时 , 须 重新 进行 
干扰 试验 。 

检查 法 “” 按 “光度 测定 法 的 干扰 试验 ”中 的 操作 步骤 进行 
检测 。 

使 用 系列 溶液 C 生成 的 标准 曲线 来 计算 溶液 A 的 每 一 
个 平行 管 的 内 毒素 浓度 。 

试验 必须 符合 以 下 三 个 条 件 方 为 有 效 : 

(1) 系 列 溶液 C 的 结果 要 符合 “标准 曲线 的 可 靠 性 试验 ” 
中 的 要 求 ; 

(2) 用 溶液 B 中 的 内 毒素 浓度 减 去 溶液 A 中 的 内 毒素 浓 
度 后 ,计算 出 的 内 毒素 的 回收 率 要 在 50%~200% 的 范围 内 ; 

(3) 溶 液 DD 的 反应 时 间 应 大 于 标准 曲线 最 低 浓度 的 反应 
时 间 。 

结果 判断 ” 若 供 试 品 溶液 所 有 平行 管 的 平均 内 毒素 浓度 
乘 以 稀释 倍数 后 ,小 于 规定 的 内 毒素 限 值 ,判定 供 试 品 符合 规 
定 。 若 大 于 或 等 于 规定 的 内 毒素 限 值 ,判定 供 试 品 不 符合 
规定 。 


注 : 本 检查 法 中 ,“ 管 ”的 意思 包括 其 他 任何 反应 容器 ,如 
微 孔 板 中 的 孔 。 
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